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Resumo:

Em crimes incendiarios, o uso de liquidos inflamaveis como acelerantes é
muito comum, pela facilidade ao acesso e facil transporte. Para comprovar se o
incéndio foi de origem criminosa ou ndo, a analise dos residuos encontrados no
local é fundamental. Portanto, este trabalho teve como objetivo verificar se o
padrao quimico encontrado na analise de residuos de incéndio, se adequa aos
padrdes dos procedimentos adotados pela American Society for Testing and
Materials (ASTM), a realidade dos incéndios causados por combustiveis
brasileiros.Para tal, uma simulacdo em escala laboratorial foi realizada para
geracdo de residuos. Como acelerantes foram usados etanol hidratado
combustivel, gasolina e O6leo diesel. Estes liquidos inflamaveis foram
despejados sobre materiais comumente encontrados em residéncias e
escritorios, sendo estes, espuma, carpete e MDF, iniciando-se assim, a ignigao.
Estes materiais sdo conhecidos no presente trabalho como matrizes. Ao se
encerrar a simulagao, os residuos gerados da queima dos combustiveis com as
matrizes foram recolhidos por coleta direta e extragdo com éter etilico. A
técnica empregada para analise destes foi cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massas. Os combustiveis também foram analisados
individualmente pela mesma técnica.Baseando-se nos resultados, foi possivel
obter um perfil quimico dos combustiveis queimados individualmente e de cada
um com as matrizes empregadas. Ao se comparar os perfis obtidos com os
preconizados pela norma, discrepancias muito significativas puderam ser
observadas, com o0s combustiveis brasileiros apresentando muitas
caracteristicas particulares. Além disso, observou-se também que a matriz
utilizada teve grande influéncia no que diz respeito a retencdo dos liquidos
inflamaveis. Ao final de todo o processo, a identificacdo de compostos
especificos como marcadores dos liquidos inflamaveis foi realizada com
sucesso, estabelecendo-se assim, um perfil quimico para os combustiveis
brasileiros.
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l) Introducgao:

Ao lado de desastres naturais, os incéndios causam uma das maiores
perdas de propriedade e de vida humana ao redor do mundo. Este € um dos
crimes mais dificeis de se investigar, porque muitas das evidéncias séo
destruidas pelo fogo (SANDERCOCK, 2007). Nos Estados Unidos, um em
cada cinco incéndios reportados é de origem suspeita (BERTSCH; ZHANG,
1991) logo, para provar que um incéndio € de origem criminosa, a sua causa
deve ser determinada e para isso, uma investigacdo sistematica deve render
evidéncias suficientes (BARON, 2005).

O incéndio € um crime facil de se cometer, pois 0 acesso a liquidos
inflamaveis é muito facilitado. Tais liquidos sdo usados como acelerantes, onde
estes podem ser definidos como agentes usados para iniciar ou aumentar a
taxa de crescimento ou o espalhamento do fogo. Os acelerantes sao
agrupados de acordo com seu estado fisico, podendo ser estes gasosos,
liquidos ou sélidos (BARON, 2005). Qualquer um destes tipos podem ser
usados, mas 0s mais comuns sdo os destilados de petréleo, sendo uma
escolha esmagadora pelo criminoso pela sua grande disponibilidade, natureza
discreta e facilidade de transporte. A gasolina € de longe a favorita (BERTSCH;
REN, 2000). Acelerantes solidos sdo raramente usados (BERTSCH; ZHANG,
1991) e a metodologia de andlise empregada é muito diferente dos
procedimentos usados para liquidos inflamaveis (BERTSCH; REN, 2000).

Para o criminoso, o acelerante € todo consumido pelo fogo, mas a verdade
€ que nas poucas evidéncias deixadas, como carpetes, residuos dos liquidos
inflamaveis podem ser encontrados, ja que materiais porosos e absorventes
podem reter quantidades substanciais de liquidos inflamaveis (BARON, 2005).
Baseando-se nesses fatos, a maioria dos laboratérios focam exclusivamente
em acelerantes liquidos (BERTSCH; REN, 2000).

Diferentemente dos produtos americanos, alguns dos liquidos inflamaveis
comercialmente disponiveis no Brasil, possuem caracteristicas particulares
quanto as suas composi¢des. O Brasil conta hoje com um teor de biodiesel
adicionado ao oleo diesel de cinco por cento, em volume (ANP, 2012). Ja para
gasolina comercialmente disponivel foi fixado a partir da zero hora do dia 1° de
maio de 2013, em vinte e cinco por cento o percentual obrigatério de adigdo de
alcool etilico anidro combustivel (MAPA, 2013). Gasolinas processadas a partir
de diferentes matérias-primas em diferentes partes do mundo tem uma grande
variagdo nos perfis de compostos organosulfurados, como a gasolina da Africa
do Sul que tem muito menos compostos organosulfurados que a dos Estados
Unidos (BERTSCH; REN, 2000). Outro produto a ser avaliado € o alcool etilico
hidratado, cuja fungcdo & ser combustivel de veiculos automotores, e cuja
matéria-prima principal no Brasil € a cana-de-agucar. Ja nos Estados Unidos
utiliza-se o milho para obtengédo do etanol, porém outros vegetais podem ser



utilizados, por exemplo, a beterraba, mandioca, arroz, frutas e celulose extraida
da madeira principalmente dos eucaliptos (ARIAS et al.1999).

Il ) Objetivo Geral

Devido as diferengas na composi¢ao ou na forma de obtengdo dos agentes
aceleradores de incéndio, o presente trabalho teve como objetivo verificar se o
padrao quimico encontrado na analise de residuos de incéndio, se adequa aos
padrdes dos procedimentos adotados pela American Society for Testing and
Materials (ASTM), a realidade dos incéndios causados por combustiveis
brasileiros.

lll ) Revisao Bibliografica

Existem diversos métodos para a extracido de acelerantes em residuos de
incéndio, e isso acontece devido a ampla variedade de propriedades quimicas
e fisicas atribuidas aos diferentes liquidos inflamaveis, ndo havendo um
método que possa ser universalmente aplicado. (ASTM, 2007)

Muitos deles encontram-se dispostos nas normativas da ASTM. Os métodos
sdo: extracdo por solvente, destilacdo a vapor, headspace, concentracio
passiva por headspace com carvao ativo, concentracdo dinamica por
headspace e micro extragdo em fase sélida (SPME). Como método de analise
tem-se a cromatografia gasosa.

[11.1) Extrac&o por solvente (ASTM E1386-10)

A amostra de residuo de incéndio é extraida com solvente organico. O
extrato é filtrado e concentrado usando-se nitrogénio seco, ar filtrado ou gas
inerte. Essa pratica é util para se preparar extratos de residuos de incéndio
para posterior andlise por cromatografia gasosa — espectrometria de massas
(CG-EM). Esse procedimento de separagao € bastante sensivel, capaz de
isolar quantidades menores que 1uL de residuo de liquido inflamavel de uma
amostra. Esta pratica é particularmente util para extragao de superficies nao-
porosas, como vidro ou interior de recipientes queimados. E também bem
adequado para extracido de materiais de amostras bem pequenas.



[11.2 ) Destilagéo a vapor (ASTM E1385-00)

Esta técnica consiste da destilagdo da amostra, juntamente com agua, onde
o destilado é recolhido através de um condensador. E considerada simples e
rapida, porém € uma técnica pobre na recuperacdo de acelerantes de alto
ponto de ebuli¢do.

.3 ) Headspace (ASTM E1388-05)

A amostra, preferivelmente em seu recipiente original, € aquecida a fim de
volatilizar qualquer produto de petrdleo que esteja presente nos residuos de
incédio. Apdés o aquecimento, o headspace € amostrado e analisado por
cromatografia gasosa, CG/EM ou CG/IV. Essa pratica € util quando produtos
volateis oxigenados, como alcool e solvente de laca sao suspeitos.

[11.4 ) Concentrag&o passiva por headspace com carvao ativo (ASTM E 1412-
07)

O carvao em alguma forma de pacote de absorgéo € colocado no recipiente
da amostra para adsorver os residuos de liquidos inflamaveis. O recipiente
deve ser aquecido ou deixado em temperatura ambiente. O carvao é removido
e eluido com um solvente adequado como dissulfeto de carbono, pentano ou
éter etilico. Tolueno ou tetracloroetiieno podem ser usados, quando os
compostos de interesse possuem baixo peso molecular. Posterior analise pode
ser realizada em CG/EM ou CG/IV. Esse método é bastante sensivel, capaz de
isolar quantidades menores do que 0,1 uL de residuos de liquidos inflamaveis
de uma amostra.

[11.5 ) Concentragéo dindmica por headspace (ASTM E1413-13)

A amostra, preferivelmente em seu recipiente original, é aquecida, forgando
0s compostos volateis a vaporizarem. O headspace na amostra é entdo puxado
ou empurrado através de um tubo contendo um meio adsorvente (tipicamente
carvao ativado ou Tenax), que adsorva os compostos vaporizados. Podem ser
utilizados outros adsorventes sélidos e sistemas de coleta, desde que o método
tenha sido validado com uma grande variedade de liquidos inflamaveis com
uma gama de pontos de inflamacgao e polaridade.

[11.6 ) Micro extragao em fase sélida (MEFS) (ASTM E2154-01)

Uma fibra coberta com fase estacionaria de polidimetilsiloxano é exposta ao
recipiente de headspace com a amostra para se extrair os residuos dos
liguidos inflamaveis. A fibra, que é alojada em uma agulha, é introduzida
diretamente no injetor de um cromatografo a gas para dessorg¢ao térmica dos
analitos. Essa pratica € idealmente adequada para amostras de triagem pela



presenca, concentracao relativa e classe potencial de residuos de liquidos
inflamaveis em residuos de incéndio. Esse procedimento de separacdo €
bastante sensivel, capaz de isolar pequenas quantidades de residuos de
liquidos inflamaveis de uma amostra. A recuperacéao real ira variar dependendo
de varios fatores, incluindo temperatura de adsorgédo, tamanho do recipiente,
competicdo pela amostra matriz, classe do liquido inflamavel e sua relativa
concentracao.

[11.7 ) Método de analise: Cromatografia Gasosa (ASTM E1618-10)

A amostra é analisada por cromatografia gasosa (CG) que € interligada ao
espectrometro de massa (EM) e a um sistema de dados (SD) capaz de
arquivar e manipular dados cromatograficos e dos espectrometro. A analise de
dados poés-corrida gera perfis de ions caracteristicos de compostos quimicos
comunmente encontrados em liquidos inflamaveis. Além disso, componentes
quimicos especificos (compostos alvo) talvez sejam identificados pelo espectro
de massa e tempo de retencdo. A determinacdo semi-quantitativa de
compostos alvo que sdo identificados por espectros de massa e tempo de
retengdo pode ser utilizada para desenvolver cromatogramas de compostos
alvo.

IV ) Procedimento Experimental
IV.1) Materiais e Reagentes

Para o desenvolvimento dos experimentos e o preparo das amostras foram
utilizados os seguintes materiais e reagentes:

- Trés diferentes tipos de liquidos inflamaveis, etanol hidratado combustivel
(EHC), gasolina e oleo diesel foram utilizados como acelerantes. Estes foram
adquiridos em um posto de gasolina de comércio local;

- Trés diferentes tipos de matrizes, normalmente utilizadas em interiores de
casa, carpete, MDF (Medium-Density Fiberboard) e espuma foram utilizados
nos experimentos;

- Latas metalicas cilindricas de 900 mL com tampa de dupla pressdo de 120
mm de altura e 105 mm de didametro, isentas de verniz, foram usadas como
recipiente para execucgao da queima,;

- Agua destilada foi usada para extingéo do fogo e para resfriamento das latas;

- Eter etilico P.A. (Quimex) foi usado como solvente para extragao.



IV.2) Simulagao de incéndios em escala laboratorial

Para simular amostras pés-queima, amostras de residuos de incéndio foram
geradas em escala laboratorial pela adi¢ao de diferentes matrizes.

As amostras de liquidos inflamaveis (Etanol Hidratado Combustivel (EHC),
gasolina e oleo diesel) foram queimadas combinando-se uma por¢ao de 100
mL de cada um deles com um substrato (Carpete, Espuma e MDF). Em
seguida, cada acelerante foi queimado individualmente. Para as experiéncias
envolvendo o carpete, foram utilizados dois pedagos de (10 x 5) cm. Para a
espuma e o MDF, empregou-se uma unica fragdo de amostra com (3,8 x 15)
cm e 5,5 cm®, respectivamente.

Os experimentos foram conduzidos em um ambiente bem ventilado. Estes
foram realizados em latas metalicas cilindricas de 900 mL, isentas de verniz.
Cada experimento foi realizado em duplicata. Na Figura 1 (pagina 7) é exibida
uma representacao do experimento.

Por¢cdes de agua destilada foram aspergidas sobre estes, algum tempo
apos a ignigao de acordo com a Tabela 1 (pagina 5). Alguns destes apagaram
sozinhos apds consumo do acelerante, enquanto outros foram extintos com
agua destilada. As latas foram fechadas e seguiram para o laboratdério.

Tabela 1: Tempo de duragido de queima dos combustiveis

Combustivel Lata 1 Lata 2
EHC + espuma 40 minutos 40 minutos
EHC + MDF 33 minutos 33 minutos
EHC + carpete 33 minutos 35 minutos
Gasolina + espuma 40 minutos 40 minutos
Gasolina + MDF 38 minutos 38 minutos
Gasolina + carpete 30 minutos 30 minutos
Oleo diesel + espuma 40 minutos 40 minutos
Oleo diesel + MDF 38 minutos 38 minutos
Oleo diesel + carpete 52 minutos 55 minutos
EHC 30 minutos 40 minutos
Gasolina 25 minutos 30 minutos
Oleo Diesel 45 minutos 48 minutos

Aguardou-se o arrefecimento das latas e, posteriormente, cada uma delas
foi submetida a dois processos: uma parte da amostra (residuos solidos) foi
transferida diretamente para um frasco de hesdspace de 20 mL e em seguida,
o frasco foi lacrado, para posterior analise por CG/EM, segundo a norma E1388
(ASTM, 2005). A segunda parte da amostra foi conduzida a um processo de
extragao com éter etilico, seguindo a norma E1386 (ASTM, 2011).



O procedimento de extragao consistiu na adicao de 50 mL de éter etilico ao
residuo remanescente na lata. O solvente e os detritos foram misturados e
permaneceram em contato por um tempo de extragao de aproximadamente 2
minutos. Em seguida, uma aliquota de 5 mL foi coletada e transferida para um
vial de headspace. Finalmente, a amostra foi concentrada por evaporagao sob
um fluxo de ar comprimido. O frasco foi selado. Em nenhum dos casos foi
necessario procedimento de filtragdo da amostra.

As analises foram realizadas por meio de um cromatografo a gas Bruker
Scion 456-GC acoplado a um detector seletivo de massa Scion TQMS Bruker
(GC-MS),cujo método foi por varredura de 30-500 Da. Os compostos foram
analisados em coluna capilar VF-5ms (5% fenil e 95% polisiloxano), com
comprimento de 30 m, um didmetro de 0,25 mm, uma espessura do filme 0,25
um e hélio como gas de arraste (1mL/min). O detector seletivo de massa foi
operado com ionizagao por impacto de elétrons, com energia de ionizagédo de
70 eV. O modo de injecao foi split, com uma razao de 1:10. A temperatura da
seringa e a temperatura do agitador foram ambas 70°C. A velocidade angular
do agitador foi em 500 rpm. O tempo de incubagdo da amostra foi de 20
minutos em ciclos de agitagao alternando em 2 segundos ligado e 4 segundos
desligado.

A programacgao de temperatura do forno foi de 50°C por 4 minutos, com
uma taxa de aquecimento de 15°C/min até 300°C, totalizando 25 minutos de
analise. As temperaturas do manifold, da fonte de ions e a temperatura da linha
de transferéncia (transfer line) foram de 40°C, 230°C e 250°C,
respectivamente.

A aquisicdo dos dados cromatograficos foi realizada no software MS Data
Review, Versao 8.0 (Copyright, 2012, Bruker). Para a identificagdo dos
componentes das amostras utilizou-se da biblioteca NIST 8.0. (NUNES, 2015).

Liquido

Inflamavel

Gasolina EHC

Replicata Replicata Replicata Replicata | | Replicata Replicata

Figura 1: Esquema para analise dos liquidos inflamaveis comerciais puros (acelerantes).



V ) Resultados e Discussao

Ao todo, 24 experimentos foram conduzidos, aplicando-se dois métodos de
coleta de residuos: coleta direta e extracdo com solvente. De todas as
matrizes, a espuma foi a que mais se deteriorou deixando poucos residuos nas
latas. O MDF foi o que ficou menos deteriorado pelo fogo, sendo o mais dificil
de se extrair os residuos, ja que uma peca inteira foi queimada, sem se ter
acesso ao interior do material. Raspas do exterior do material foram coletadas.
Quanto aos combustiveis, EHC e gasolina foram de facil ignicéo,
diferentemente do d6leo diesel, no qual varias tentativas de ignicdo foram
realizadas, o que se deve possivelmente, ao seu alto ponto de ebulicao e sua
baixa volatilidade. Este teve de ser reacendido varias vezes até se completar o
experimento. A Figura 2 ilustra um dos experimentos realizados.

Figura 2: Experimentos de simulagido de incéndio. Da esquerda para a direita: EHC,
gasolina e 6leo diesel sendo queimados com espuma.

Observou-se também que a chama dos experimentos conduzidos com EHC
apresentou-se praticamente imperceptivel a olho nu, enquanto que os com
gasolina e diesel apresentaram uma cor amarela mais escura. Tal fato se deve
ao EHC possuir uma cadeia curta, apresentando combustao completa. Como a
gasolina e o diesel sdo constituidos por substancias com cadeias longas, a
combust&do acaba sendo incompleta, dando origem a chamas amareladas.



V.1 ) Repetitividade das duplicatas

Ao se obter os resultados foi possivel analisar cada grupo de duplicatas e
realizar uma comparacio entre elas. Observou-se que o método apresentou
uma otima repetitividade e ndo houve nenhuma discrepancia significativa para
a maioria dos grupos, tanto para as analises de coleta direta como para
aquelas em que se utilizou extragao por solvente. Nas Figuras 3 e 4, seguem,
como exemplos, os cromatogramas de ions totais de duas das duplicatas.

@ E TIC: Esp-Gas-1_8-10-2017.xms: Filtered
) 3 .
O ]
2.0 =
1.03 =
0.5 V =
003 :
w i TIC; Esp-Gas-2_8-10-2017.xms; Filtered
o = t
O 3 :
203
= -
E ;
1.0 :
0.55 .
0.0 .
_I T T T T T T I T T T T T T T T T I T T T T T T T T T I T T T T T T T T T I T T T T T T T I_
5 10 15 20

minutes

Figura 3: Duplicatas justapostas para um mesmo grupo de amostras. Combinagao de
gasolina com espuma.
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Figura 4: Duplicatas justapostas para um mesmo grupo de amostras. Combinagao de
gasolina com espuma — Analise com extragao por solvente

Tal fato mostra a boa reprodutibilidade e aplicabilidade de ambos os
meétodos, sob as mesmas condigdes.

V.2) Analise dos acelerantes

De acordo com a norma E1618 da ASTM, os liquidos inflamaveis
apresentam um esquema de classificacdo. Na Tabela 2 sado listados alguns
produtos comerciais, onde se € conhecida a presenca de liquidos inflamaveis.
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Tabela 2: Esquema de classificagao dos liquidos inflamaveis. (ASTM E1618-10)

Classe Leve (C4-Cy) Médio (Cg-Cy3) Pesado (Cg-Cy)
Todos os tipos de Gasolina esta tipicamente na faixa de C4-C;,
gasolina

Destilados de
Petréleo (Incluindo
de-aromatizados)

Eter de Petréleo
Alguns fluidos leves
de cigarro
Alguns combustiveis
de acampamento

Alguns Iniciadores de
carvao
Algumas tintas
Alguns solventes de
limpeza a seco

Querosene

Diesel Combustivel
Alguns Combustiveis
de aviagao

Alguns Iniciadores de
Carvao

Produtos
Isoparafinicos

Gas de Aviacao
Alguns Solventes
Especiais

Alguns Iniciadores de
carvao
Algumas tintas
Alguns Toners

Alguns Solventes
Especiais Comerciais

Alguns removedores
de tintas e vernizes
Alguns limpadores de

Alguns limpadores de
pecgas automotivas
Solventes de

Alguns veiculos

Produtos pecas automotivas limpezas especiais inseticidas
aromaticos Xilenos, Produtos a Alguns veiculos Solventes de limpeza
base de tolueno inseticidas Industrial
Aditivos de
Combustivel
Alguns Iniciadores de Alguns veiculos
carvao inseticidas
Produtos Solventes/Produtos a Alguns veiculos Alguns oleos de
Nafténicos- base de ciclohexanos inseticidas ldampada
Isoparafinicos Alguns o6leos de Solventes Industriais
lampada
Solventes Alguns Oleos de Vela
Alcanos Normais Pentano Alguns Oleos de Vela Formularios
Hexano Alguns Toners autocopiativos
Heptano Alguns Toners
Alcool
Cetonas Alguns Solventes de
Algumas Tintas de Laca
Solventes Laca Alguns Solventes
Oxigenados Aditivos de Industriais -
Combustiveis Limpadores de
Solventes de metal/Removedores
Preparagao de de gloss

Superficie

Produtos de

Produtos de

Componentes Turpentina Alguns Produtos
Individuais Alguns Produtos Misturados
Outros/Variados Alguns Produtos Misturados Alguns Produtos
Misturados Alguns Produtos Especiais
Alguns Esmaltes Especiais
Redutores
A andlise de cada combustivel foi realizada por similaridade

espectroscopica, a fim de se definir a categoria dos combustiveis brasileiros,
cuja analise apresenta-se a seguir.
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V.2.1) Gasolina

De acordo com a norma E1618 da ASTM, existe um critério para a
identificacdo de compostos encontrados nos diferentes tipos de gasolinas em
geral. Alcanos que variam por marca, classe e lote, aromaticos presentes em
padrao petrolifero, anéis aromaticos condensados e indanos costumam estar
presentes. Cicloalcanos ndo estdo presentes em quantidades significativas. A
Tabela 3 (pag.15) cita alguns compostos alvo que espera-se encontrar na
analise da gasolina.

Ao se comparar o resultado obtido na figura 6 com o padrao americano
(Figura 5) notam-se nitidas discrepancias. Nas Figuras 6, 7 e 8 é possivel
observar o cromatograma de ions totais em uma visdo geral e expandida da
gasolina pura. Analisando-se o cromatograma foi possivel identificar alguns
compostos que estao apresentados na Tabela 4 (pag. 16).
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Figura 5: Exemplo de um padrao de gasolina apresentado pela norma ASTM E1618.
Gasolina 50% evaporada.
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Figura 6: Gasolina pura injetada por headspace e alguns exemplos dos picos
identificados, sendo estes (1)-Etanol, (2)-2-metil butano e (3)-Tolueno.
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Figura 7: Ampliagcao do cromatograma de ions totais da gasolina — Parte inicial
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Figura 8: Ampliagao do cromatograma de ions totais da gasolina — Parte Final



Tabela 3: Compostos alvo da Gasolina (ASTM E1618-10)

Composto CAS Number
1,3,5-trimetilbenzeno 108-67-8
1,2,4-trimetibenzeno 95-36-3
1,2,3-trimetilbenzeno 526-73-8
indano 496-11-7
1,2,4,5-tetrametilbenzeno 95-93-2
1,2,3,5-tetrametilbenzeno 527-53-7
5-metilindano 874-35-1
4-metilindano 824-22-6
dodecano 112-40-3
4,7-dimetilindano 6682-71-9
2-metilnaftaleno 91-57-6
1-metilnaftaleno 90-12-0
etilnaftalenos (misturados) 1127-76-0
1,3-dimetilnaftaleno 575-41-7
2,3-dimetilnaftaleno 581-40-8
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Tabela 4: Compostos identificados na gasolina

N° Composto

1 etanol

2 2-metil butano

3 pentano

4 2-penteno

5 2,2-dimetil butano
6 2,3-dimetil butano

7 2,2,3-trimetil hexano
8 hexano

9 3-metil-2-penteno

10 metil ciclopentano

11 1-metil ciclopenteno
12 3-metil hexano

13 1,3-dimetil ciclopentano
14 heptano

15 3-metil-3-hexeno

16 metil ciclo hexano
17 etil ciclopentano

18 1,2,4-trimetil ciclopentano
19 1,2,3-trimetil ciclopentano
20 1- etil ciclopenteno
21 2,3-dimetil hexano
22 2-metil heptano

23 tolueno

24 3-metil heptano

25 1,4-dimetil ciclohexano
26 octano

27 etil ciclo hexano

28 1,1,3-trimetil ciclohexano
29 etil benzeno

30 o-xileno

31 p-xileno

32 nonano

33 1-etil-2-metil benzeno
34 1,3,5-trimetil benzeno

Como é possivel observar, diferentemente do padrdao estabelecido pela
ASTM, a gasolina brasileira apresentou na analise poucos compostos
aromaticos, alguns alcenos e cicloalcanos variados. Alcanos de cadeia aberta e
ramificada foram encontrados em boa quantidade como prediz a norma, porém
nenhum composto alvo apresentado pela norma na Tabela 3 foi encontrado.
Portanto, a gasolina nacional deve ser caracterizada de uma maneira
especifica.
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V.2.2 ) Analise da gasolina com as matrizes

Neste item s&do apresentados os resultados da queima da gasolina com
cada uma das matrizes, sendo estas, espuma, MDF e carpete. Obteve-se o
cromatograma de ions totais tanto para a injegao por headspace dos residuos
de coleta direta, bem como a sua injegcado por headspace a partir da extragao
com éter etilico. O mesmo foi realizado para os outros combustiveis.

a ) Espuma + Gasolina
A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da

queima da combinagao de espuma com gasolina.
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Figura 9: Cromatograma de ions totais da analise de espuma com gasolina. Inje¢do por
heaspace - Coleta direta
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Figura 10: Cromatograma de ions totais da analise de espuma com gasolina. Injegao por
heaspace — Extragao com solvente

Ao se analisar essa combinacdo, além dos compostos identificados na
Tabela 5 foi possivel identificar no cromatograma de coleta direta (fig. 9) os
seguintes compostos: 2-metil pentano, 3-metil pentano, hexano, 3-metil-2-
penteno, metil ciclopentano, 3-metil hexano, 1,3-dimetil ciclopentano, metil
ciclohexano, etil ciclopentano 2-metil-heptano, 2,4-dimetil heptano, etil
benzeno, nonano, entre outros mais.

Na analise de extragdo com éter (fig.10) foi possivel identificar além dos
compostos apresentados na Tabela 5 e dos mesmos encontrados coleta direta,
éter etilico, acetato de etila, ciclobutanol, 3-metil heptano e 2-metil hexano,
sendo o éter etilico e o acetato de acetila parte do solvente extrator. Para a
combinagcdo espuma e gasolina, ambas as analises foram satisfatorias,
podendo-se identificar compostos presentes na gasolina brasileira, indicando a
sua presencga na matriz.
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Tabela 5: Compostos principais identificados através dos métodos empregados na
analise de espuma com gasolina

N° Compostos principais Identificados por | Compostos principais Identificados por
Coleta Direta Extragdo com Solvente

(1) etanol etanol

(2) heptano heptano

(3) tolueno metil ciclo hexano

(4) octano tolueno

(5) o-xileno octano

(6) 1-etil-3-metil-benzeno o-xileno

(@)

1,2,3-trimetil benzeno

1-etil-3-metil-benzeno

(8)

1,2,4-trimetil benzeno




b ) MDF + Gasolina

20

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinagao do MDF com gasolina.
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Figura 11: Cromatograma de ions totais da analise de MDF com gasolina. Injegéo por
heaspace - Coleta direta
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Figura 12: Cromatograma de ions totais da analise de MDF com gasolina. Injegéo por
heaspace — Extragao com solvente

Na analise da combinagcdo de gasolina com MDF foi possivel identificar
alguns compostos por coleta direta (fig. 11), onde estes estdo apresentados na
Tabela 6 (pag.22).

No caso da analise por extragdo com solvente (fig. 12) encontrou-se além
dos compostos identificados na Tabela 6, ciclobutanol, 2-butanol, 2-etoxi-
propano, 3,4-dimetil-2-pentanona, 4-metil-2-hexanona, etil benzeno, o-xileno e
1,2,3-trimetil benzeno. Para este conjunto, a analise por extragdo permitiu
identificar mais compostos presentes na gasolina do que por coleta direta.
Entretanto, os compostos com grupamento etoxi e o dioxano podem ser
contaminacgoes provenientes do solvente. Em ambas as analises apresentadas,
nao é possivel afirmar a presenga de gasolina nas amostras.
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Tabela 6: Compostos principais identificados através dos métodos empregados na
analise da combinagédo de MDF com gasolina

N° Compostos principais Compostos principais

identificados através da identificados através da
coleta direta extragdo com solvente

(1) metanol etanol

(2) etanol 1,2 dietoxietano

(3) diclorometano acetato de etila

(4) acetato de etila 1,1 dietoxietano

(5) 1,2,3,5-tetrametil benzeno 2,4,5-trimetil-1,3-dioxano

c ) Carpete + Gasolina

MCps

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinagao do carpete com gasolina.
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Figura 13: Cromatograma de ions totais da analise de carpete com gasolina. Inje¢do
por heaspace - Coleta direta
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Figura 14. Cromatograma de ions totais da analise de carpete com gasolina. Injegao por
heaspace — Extragao com solvente

No conjunto carpete com gasolina, apenas dois compostos foram
identificados através da coleta direta, sendo estes 1,2-dietoxietano e
diclorometano (fig. 13). Os compostos identificados através da extragdo com
solvente estdo apresentados na Tabela 7 (pag.24)

Na coleta direta, muito provavelmente, os compostos identificados sao
contaminagao podendo ter vindo do cromatégrafo, enquanto que, na extragéao
com solvente, os poucos compostos encontrados nao podem evidenciar a
presenca de gasolina, sem contar a contaminagao do préprio solvente.
Provavelmente, o carpete utilizado no experimento ndo apresentava
capacidade absorvedora o suficiente para armazenar residuos ndo queimados
da gasolina.
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Tabela 7: Compostos Identificados através do método de extragao com solvente na
andlise de carpete com gasolina

N° Compostos identificados na extragao com
solvente

(1) metanol

(2) etanol

(3) 2-butanol

(4) diclorometano

(5) butilato de hidrotolueno

Ao final destas analises, construiu-se uma tabela com o objetivo de mostrar
a ocorréncia dos compostos identificados na gasolina nos conjuntos matriz +
combustivel. Tais resultados sao apresentados a seguir (Tabela 8).



Tabela 8: Ocorréncia dos compostos identificados na gasolina nas combinagdes

gasolina + matriz.

25

Compostos Combinacao Combinagao Combinagao
Identificados na Gasolina/Espuma Gasolina/MDF Gasolina/Carpete
Gasolina
etanol X X X
2-metil butano Nao detectado Nao detectado Nao detectado
pentano Nao detectado Nao detectado Nao detectado
2-penteno Nao detectado Nao detectado Nao detectado

2,2-dimetil butano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

2,3-dimetil butano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

2,2,3-trimetil hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

hexano X Nao detectado Nao detectado
3-metil-2-penteno X Nao detectado Nao detectado
metil ciclopentano X Nao detectado Nao detectado
1-metil ciclopenteno Nao detectado Nao detectado Nao detectado
3-metil hexano X Nao detectado Nao detectado
1,3-dimetil X Nao detectado Nao detectado
ciclopentano
heptano X Nao detectado Nao detectado
3-metil-3-hexeno Nao detectado Nao detectado Nao detectado
metil ciclo hexano X Nao detectado Nao detectado
etil ciclopentano X Nao detectado Nao detectado
1,2,4-trimetil X Nao detectado Nao detectado
ciclopentano
1,2,3-trimetil Nao detectado Nao detectado Nao detectado

ciclopentano

1- etil ciclopenteno

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

2,3-dimetil hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

2-metil heptano X Nao detectado Nao detectado
tolueno X X Nao detectado
3-metil heptano Nao detectado X Nao detectado

1,4-dimetil ciclo

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

hexano
octano X Nao detectado Nao detectado
etil ciclo hexano X Nao detectado Nao detectado
1,1,3-trimetil X Nao detectado Nao detectado
ciclohexano
etil benzeno X X Nao detectado
o-xileno X X Nao detectado
p-xileno X Nao detectado Nao detectado
nonano X Nao detectado Nao detectado
1-etil-2-metil X Nao detectado Nao detectado
benzeno
1,3,5-trimetil Nao detectado Nao detectado Nao detectado

benzeno
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V.2.3) Alcool (EHC)

Através de uma abordagem simples, a norma E1618 da ASTM classifica
solventes oxigenados, onde o EHC esta incluido, de uma forma bem geral.
Segundo esta, em solventes oxigenados deve-se encontrar outros compostos
oxigenados, bem como alcool's, ésteres e cetonas. Outros compostos
principais também podem ser incluidos como xileno e tolueno. A Figura 15
apresenta o cromatograma de ions totais do EHC.
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Figura 15: Etanol Hidratado Combustivel (EHC) injetado por headspace

Ao se analisar esse cromatograma mais detalhadamente expandindo-se
este, € possivel a visualizagdo de mais alguns picos. Tais picos foram
identificados e sdo mostrados na Tabela 6.
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Figura 16: Cromatograma de ions totais do EHC expandido.

Tabela 9: Compostos identificados no EHC brasileiro

N° Composto

ciclobutanol
etanol
diclorometano
hexano
acetato de etila
metil ciclopentano

ol | N =

Somente a presenca do etanol ndo é o suficiente para se determinar que o
combustivel seja de fato o EHC, pois outros compostos também fazem parte
deste liquido inflamavel. A presenga do diclorometano pode ser proveniente de
alguma contaminacao. Infelizmente, alguns picos ndo foram identificados pela
biblioteca de dados. As presencas do alcano e do cicloalcano evidenciam a
diferenca do EHC brasileiro do EHC americano, segundo os padrdes
estabelecidos pela norma.



28

V.2.4 ) Analise do EHC com as matrizes
a ) Espuma + EHC

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinacgao de espuma com EHC.
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Figura 17: Cromatograma de ions totais da analise de espuma com EHC. Injegéo por
heaspace - Coleta direta
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Figura 18. Cromatograma de ions totais da analise de espuma com EHC. Inje¢ao por
heaspace — Extragao com solvente

Na analise de espuma com EHC sem e com extracdo foram encontrados
compostos presentes no EHC, sendo estes etanol e acetato de etila. Na
extracdo com solvente, os compostos identificados se encontram na Tabela 10
(pag.10). Além destes foi possivel identificar também o 2-etoxi-propano que
juntamente com o 2,4,5-trimetil-1,3-dioxano pode ser, provavelmente,
contaminagao do solvente ou do cromatégrafo.

Mesmo tendo-se encontrado 2 compostos do EHC, ndo é possivel confirmar
a presenca do etanol combustivel, com a possibilidade de que este seja
também etanol comercial. Outros compostos presentes na Tabela 6 deveriam
ter sido identificados.
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Tabela 10: Compostos identificados através da extragio com solvente na analise de
espuma com EHC

N° Compostos identificados através da
extragdo com solvente

(1) acetaldeido

(2) etanol

(3) acetato de etila

(4) 2,4,5-trimetil-1,3-dioxano

b ) MDF + EHC

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinagdo de MDF com EHC.
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Figura 19: Cromatograma de ions totais da analise de MDF com EHC. Injegéo por
heaspace - Coleta direta
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Figura 20: Cromatograma de ions totais da analise de MDF com EHC. Injegéo por
heaspace — Extragao com solvente

Na analise de MDF com EHC foi possivel identificar os seguintes compostos
que estéo apresentados na Tabela 11 (pag.32)

Além dos apresentados na Tabela 11, foi possivel identificar por extracao
com solvente (fig. 20): 2-butanol, benzeno e cetonas. Ao se analisar os
resultados, observa-se que nenhum dos métodos permitiu a identificagdo do
etanol combustivel, podendo ser também etanol comercial. Poucos compostos
do EHC foram identificados e houve contaminacao tanto na coleta direta como
por extracdo com solvente. Portanto, ndo se pode confirmar a presenca de
EHC neste conjunto.
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Tabela 11: Compostos identificados através dos métodos empregados na analise de

MDF com EHC
N° Compostos identificados Compostos identificados
através da coleta direta através da extragdo com
solvente
(1) etanol acetaldeido
(2) diclorometano etanol
(3) acetato de etila éter etilico
(4) dietil ftalato acetato de etila
(5) heptacosano 1,1-dietoxietano

c ) Carpete + EHC

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinagao do carpete com EHC.
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Figura 21: Cromatograma de ions totais da analise de carpete com EHC. Injegao por
heaspace - Coleta direta
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Figura 22: Cromatograma de ions totais da analise de carpete com EHC. Injegao por
heaspace — Extragao com solvente

Na combinacdo de carpete com EHC identificou-se-se os compostos
apresentados na Tabela 12 (pag. 34), tanto para a metodologia de coleta direta
como para a extragdo com solvente Além dos comostos identificados na Tabela
12 foi possivel identificar por extragdo com solvente (fig. 22): acido férmico e 2-
butanona.

Diante destes resultados, é possivel observar que nenhuma das duas
metodologias empregadas foram suficientes para comprovar a presenga de
EHC na amostra. Houve muita contaminagao e compostos presentes no EHC
nao foram identificados na analise, com excecdo de etanol e acetato de etila,
porém a mera presenca destes compostos ndo é suficiente para confirmar a
presenga de EHC. Com o alto pico de etanol € possivel que esta seja também
de origem comercial.
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Tabela 12: Compostos identificados através das metodologias empregadas na anadlise de
carpete com EHC

Compostos identificados Compostos identificados
N° através da coleta direta através da extragdo com
solvente
(1) etanol acetaldeido
(2) 1,2- dietoxietano etanol
(3) diclorometano acetato de etila
(4) 2,2,3,3 tetrametilbutano 2,4,5- trimetil-1,3-dioxano

V.2.5) Oleo Diesel

O Oleo Diesel, de acordo com a norma, faz parte dos destilados pesados de
petréleo. Em geral, apresentam padréao predominante associado a série
homologa de n-alcanos numa distribuigdo Gaussiana de picos. Cicloalcanos e
aromaticos também estdo presentes, porém em menor quantidade que os n-
alcanos. Anéis aromaticos condensados podem estar presentes, baseando-se
na faixa de ponto de ebulicdo e espalhamento de pico. Compostos
isoparafinicos também devem estar presentes. A figura 23 mostra um exemplo
de um cromatograma padrdo de o6leo diesel. A tabela 13 apresenta alguns
compostos que podem ser encontrados em destilados pesados de petréleo
geral.
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Figura 23: Exemplo de cromatograma de ions totais de destilados pesados de petrdleo,
apresentado pela ASTM E1618.



Tabela 13: Compostos alvo de destilados pesados de petroleo (ASTM E1618-10)

Composto CAS Number
decano 124-18-5
n-butilciclo hexano 1678-93-9
trans-decalino 493-02-7
undecano 1120-21-4
1,2,3,5-tetrametilbenzeno 527-53-7
n-pentilciclo hexano 4292-92-6
dodecano 112-40-3
n-hexilciclo hexano 4292-75-5
2-metilnaftaleno 91-57-6
1-metilnaftaleno 90-12-0
tridecano 629-50-5
n-heptilciclo hexano 005617-41-4
1,3-dimetilnaftaleno 575-41-7
tetradecano 629-59-4
n-octilciclo hexano 1795-15-9
2,3,5-trimetilnaftaleno 2245-38-7
pentadecano 629-62-9
n-nonilciclo hexano 2883-02-5
hexadecano 544-76-3
heptadecano 629-78-7
pristano 1921-70-6
octadecano 593-45-3
fitano 638-36-8
nonadecano 629-92-5
eicosano 112-95-8

heneicosano

629-94-7

35
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As figuras 24, 25 e 26 (paginas 33, 34 e 35), apresentam de maneira geral e
expandida o cromatograma de ions totais que foi obtido do o6leo diesel por
injecdo com headspace. Os compostos identificados sdo mostrados na tabela
14 (pag. 36).
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Figura 24: Oleo Diesel injetado por headspace e alguns exemplos de picos de
compostos identificados, sendo (1)-etanol, (2)-metil ciclo hexano e (3) octano.
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Figura 25: Expansao do cromatograma de ions totais do diesel — Parte inicial.
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Figura 26: Expansao do cromatograma de ions totais do diesel — Parte final.
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Tabela 14: Compostos identificados no 6leo diesel brasileiro

N° Composto

1 etanol

2 2-metil butano

3 pentano

4 1,2-dimetil ciclopropano
5 2,3-dimetil butano

6 2,2,3-trimetil hexano

7 hexano

8 metil ciclopentano

9 Ciclo hexano

10 3-metil hexano

1 1,3-dimetil ciclopentano
12 heptano

13 metil ciclo hexano

14 etil ciclopentano

15 1,2,4-trimetil ciclopentano
16 2-metil heptano

17 tolueno

18 metil ciclo heptano

19 1,2-dimetil ciclo hexano
20 octano

21 1,4-dimetil ciclo hexano
22 2,6-dimetil decano

23 metil cicloctano

24 etil ciclo hexano

25 1,1,3-trimetil ciclo hexano
26 1,2,4-trimetil ciclo hexano
27 6-metil undecano

28 p-xileno

29 1,2,3-trimetil ciclo hexano
30 1-etil-3-metil ciclo hexano
31 1,3-dimetil benzeno

32 nonano

33 1-etil-4-metil ciclo hexano
34 3-etil-2-metil heptano

Como € possivel observar, nenhum dos compostos identificados se
encontram na lista dos compostos alvo para esse tipo de combustivel e os
perfis cromatograficos ndo sdo semelhantes. Dos 34 compostos identificados,
apenas 5 sdo alcanos normais. A maioria dos compostos foram alcanos
ramificados e apenas 3 compostos aromaticos foram encontrados. Portanto, o
Oleo diesel, em comparacdo com a norma, apresenta discrepancias bastante
significativas, sendo necessaria uma caracterizagéo para o diesel nacional.
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V.2.6 ) Analise do Oleo Diesel com as matrizes

(1)

a ) Espuma + Diesel

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinacao da espuma com diesel.
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Figura 27: Cromatograma de ions totais da analise de espuma com diesel. Inje¢ao por
heaspace - Coleta direta
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Figura 28: Cromatograma de ions totais da analise de espuma com diesel. Inje¢ao por
heaspace — Extragao com solvente

Na analise de espuma com diesel foram identificados alguns compostos,
sendo estes apresentados na Tabela 15, além de diclorometano, hexano, metil
ciclopentano, 3-metil hexano, etil ciclopentano, 2-metil-heptano, tolueno, p-
xileno, metil cicloctano, decano, undecano, entre outros, por coleta direta e 1,1
dietoxi etano e uns poucos que podem fazer parte da amostra, sendo estes,
etanol, octano, dodecano e tetradecano por extragdao com solvente. Na analise
por extracdo foram identificados alguns compostos contaminantes
provavelmente provenientes do solvente utilizado. Neste caso, apenas a
analise com coleta direta foi a satisfatoria para determinacao de dleo diesel na
matriz.
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Tabela 15: Compostos identificados através das metodologias empregadas na analise de

espuma com diesel

Compostos identificados

Compostos identificados

N° através da coleta direta através da extragao por
solvente

(1) heptano ciclobutanol

(2) metil ciclo hexano etanol

(3) octano 1,2 dietoxietano

(4) nonano acido acético

(5) 3,5-dimetil-octano 2-metil-1,3-dioxano

(6) dodecano decano

(7) tetradecano undecano

b ) MDF + Diesel

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinagao do MDF com diesel.
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Figura 29: Cromatograma de ions totais da analise de MDF com diesel. Injegdo por

heaspace - Coleta direta
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Figura 30: Cromatograma de ions totais da analise de MDF com diesel. Injegéo por
heaspace — Extragao com solvente

No cromatograma de ions totais do MDF com Diesel com coleta direta,
representado na figura 29 foram identificados apenas 3 compostos, sendo
estes diclorometano, heptano e 2,4,5-trimetil 1,3-dioxolano.

Na analise por extragdo com solvente foram identificados os compostos que
sao apresentados na Tabela 16. Além destes identificou-se também o 2-
butanol. Alguns destes n&o fazem parte do combustivel, podendo ser
provenientes do solvente utilizado para se realizar a extragdo. Em ambos os
conjuntos, observa-se a presenga de compostos contaminantes nao podendo-
se confirmar a presenca de diesel.
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Tabela 16: Compostos identificados através da metodologia de extragdao com solvente na
analise de MDF com diesel

N° Compostos identificados através da
extragdo com solvente

(1) acetaldeido

(2) etanol

(3) acetato de etila

(4) 1,1 dietoxietano

(5) 2,4,5-trimetil-1,3-dioxano

c ) Carpete + Diesel

A seguir sdo mostrados os cromatogramas de ions totais resultantes da
queima da combinagao do carpete com diesel.

Na figura 31, tem-se o cromatograma de ions totais da analise de carpete
com diesel sem extracdo. E possivel se observar duas regides bastante
distintas. Na primeira foi possivel a identificagdo de dois compostos, sendo
estes 1,2 dietoxietano e diclorometano. A regido complexa do meio é
expandida na figura 32, sendo mostrada em maiores detalhes.
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Figura 31: Cromatograma de ions totais da analise de carpete com diesel. Inje¢do por
heaspace - Coleta direta

No cromatograma da figura 32 foi possivel a identificacdo de varios
compostos que estdo dispostos na Tabela 17 (pag.46). Embora esses
compostos nao tenham sido identificados no cromatograma do diesel € bem
razoavel pensar que esses compostos possam fazer parte de sua constituicao
pelos tipos destes compostos serem condizentes com destilados pesados de
petréleo, visto que dois destes compostos (tetradecano e nonadecano) estéo
citados na tabela de compostos alvo de destilados pesados apresentados pela
norma (tabela 7, pag. 32). E valido observar também que essa regido complexa
apresenta o formato de uma regido Gaussiana, bem como também € previsto
pela norma.
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Figura 32: Regidao complexa expandida encontrada no cromatograma da figura 31.

Tabela 17: Compostos identificados através de coleta direta na analise de carpete com

diesel
N° Compostos identificados através de coleta
direta
(1) 1,2 dietoxietano
(2) diclorometano
(3) tetradecano
(4) nonadecano
(5) 2,6-dimetil-undecano
(6) 2,6-dimetil-heptadecano
(7) 3,5,24-trimetil-tetracontano

No caso da figura 33, que exibe o cromatograma de ions totais da analise
de carpete com diesel com extracdo com solvente, foi possivel a identificacdo
de apenas dois compostos, sendo estes etanol e éter etilico. Claramente, o éter
etilico ndo faz parte da amostra, mas sim do solvente que foi usado para
realizacao da extragdao. Neste caso, a extracdo com solvente nao foi suficiente,
pois nao foi possivel identificar nenhum dos compostos pertencentes a
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amostra, além de nao exibir a regido complexa que a analise por coleta direta
apresentou.
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Figura 33: Cromatograma de ions totais da analise de carpete com diesel. Inje¢do por
heaspace — Extragao com solvente

Ao final destas andlises, construiu-se uma tabela com o objetivo de mostrar
a ocorréncia dos compostos identificados no éleo diesel nos conjuntos matriz +
combustivel. Tais resultados sao apresentados a seguir (Tabela 18).
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Tabela 18: Ocorréncia dos compostos identificados no Oleo Diesel nas combinagdes

diesel + matriz

Compostos Combinacao Combinagao Combinagao
Identificados no Diesel/[Espuma Diesel/MDF Diesel/Carpete
Oleo Diesel
etanol X X X
2-metil butano Nao detectado Nao detectado Nao detectado
pentano Nao detectado Nao detectado Nao detectado
1,2-dimetil Nao detectado Nao detectado Nao detectado

ciclopropano

2,3-dimetil butano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

2,2,3-trimetil hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

hexano X Nao detectado Nao detectado

metil ciclopentano X Nao detectado Nao detectado
ciclo hexano Nao detectado Nao detectado Nao detectado
3-metil hexano X Nao detectado Nao detectado

1,3-dimetil Nao detectado Nao detectado Nao detectado
ciclopentano
Heptano X X Nao detectado
metil ciclo hexano Nao detectado Nao detectado Nao detectado
etil ciclopentano X Nao detectado Nao detectado

1,2,4-trimetil
ciclopentano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

2-metil heptano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

tolueno

X

Nao detectado

Nao detectado

metil ciclo heptano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

1,2-dimetil ciclo

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

hexano

octano X Nao detectado Nao detectado
1,4-dimetil ciclo Nao detectado Nao detectado Nao detectado

hexano

2,6-dimetil decano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

metil cicloctano

X

Nao detectado

Nao detectado

etil ciclo hexano

X

Nao detectado

Nao detectado

1,1,3-trimetil ciclo
hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

1,2,4-trimetil cilo
hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

6-metil undecano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

p-xileno

X

Nao detectado

Nao detectado

1,2,3-trimetil ciclo
hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

1-etil-3-metil ciclo
hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

1,3-dimetil benzeno

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

nonano

X

Nao detectado

Nao detectado

1-etil-4-metil ciclo
hexano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado

3-etil-2-metil
heptano

Nao detectado

Nao detectado

Nao detectado




49

De maneira geral, ao se fixar a matriz, foi observado que as analises
realizadas com a espuma obtiveram os melhores resultados, ja que mais
compostos foram identificados, quando comparada com o MDF e com o
carpete. Por um material bastante poroso, a espuma possui uma maior
capacidade absorvedora, sendo mais facil a conservacido de combustiveis néo
queimados.

O MDF foi a matriz que apresentou os piores resultados, ja que este € um
produto de madeira composto por fibras lignoceluldsicas finas, combinados
com uma resina sintética formando espécies de painéis (THOEMEN, 2010),
sendo a absorgdo do liquido inflamavel dificultada, apesar da sua grande
superficie de contato. Em nenhum dos experimentos realizados foi possivel
encontrar sinais suficientes que pudessem comprovar a presenga dos
combustiveis na matriz.

Ao se comparar os combustiveis, gasolina e 6leo diesel foram os liquidos
inflamaveis que mais apresentaram sinais identificaveis. Tal fato pode ser
explicado por estes combustiveis possuirem maior variagado de compostos que
o EHC e além disso, possuem cadeias mais longas. Infelizmente, os
combustiveis queimados individualmente nao apresentaram resultados
satisfatérios que pudessem ser analisados.

No quesito metodologia, observou-se que em praticamente todos os
experimentos, a coleta direta apresentou resultados mais satisfatorios que a
extragdo com solvente. Tal fato se deve aos compostos contaminantes
presentes no solvente, que acabam saindo junto com os compostos
provenientes dos acelerantes. Os melhores resultados foram apresentados
pelos conjuntos gasolina + espuma e diesel + espuma.

V.3 ) Impurezas

Em grande parte dos cromatogramas analisados provenientes dos
experimentos de queima e no cromatograma do EHC, foi identificada a
presencga do diclorometano e de compostos com grupamento etoxi. Diante da
variabilidade de acelerantes e matrizes, descarta-se a possibilidade de que
esses compostos fagam parte de alguma das amostras. Uma possivel analise
que poderia ter sido feita para se tentar descobrir a origem dessas impurezas,
seria a analise do solvente extrator puro.
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VI ) Concluséao

De posse dos resultados obtidos, foi observado que a matriz utilizada na
queima teve grande interferéncia no diagndstico final do conjunto matriz +
combustivel. A espuma foi a que apresentou os melhores resultados,
principalmente combinada com gasolina e 6leo diesel. Na coleta de residuos de
incéndio, esta deve ser preferencialmente recolhida.

Ao se comparar a coleta direta com a de extragcdo com solvente, notou-se
que a metodologia de coleta direta foi mais eficaz que a de extragdo com
solvente. Nos cromatogramas foram identificados muitos compostos que n&o
faziam parte da amostra, mas sim do solvente extrator. Tal fato pode ser motivo
de confusdo para o analista, sem contar que a coleta direta apresentou maior
quantidade de compostos que constituem os combustiveis analisados.

Quando se trata da analise dos combustiveis isoladamente sem a matriz,
observou-se que para nenhum dos combustiveis analisados o perfil quimico
preconizado pela ASTM foi satisfatoério, portanto a norma americana nao é
adequada como parametro para a analise dos combustiveis brasileiros. Estes
apresentam uma caracterizacao especifica individual.
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