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I ntroducéo

O biodiesel € um substituto natural para o diesel derivado do petroleo e sua definicéo,
adotada pelo Programa Brasileiro de Biodiesel € ‘um combustivel obtido pela mistura, de
diferentes proporcdes, de diesel e ésteres alquilicos de 6leos vegetais ou gorduras animais’
(Pinto et. al. 2005). Tratase de um combustivel renovavel, biodegradavel e atéxico,
produzido através da reacéo de transesterificagdo em presenca de hidréxido basico (KOH ou
NaOH) como um catalisador. Do ponto de vista analitico, 0 monitoramento de elementos
metélicos em biodiesel é de extrema importancia, pois, a presenca de alguns metais, mesmo
em baixas concentragdes (Ug ¢?), pode afetar o desempenho de motores, diminuir a
estabilidade oxidativa do biodiesel, causar problemas de corroséo, envenenamento de
catalisadores e indicar possiveis contaminacfes por transporte ou estocagem (Souza et al.
2008).

O desenvolvimento de técnicas analiticas para a quantificacdo de elementos metdlicos
em biodiesel tem sido uma aplicagdo de interesses tanto econdémicos quanto ambientais.
Contudo, muitos problemas estéo associados a andlise deste tipo de amostra, devido a ata
complexidade e natureza orgéanica destas matrizes. O uso da Espectrometria de Emissdo
Optica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP OES) tem sido largamente utilizado para a
andlise de amostras organicas como 0leos e combustiveis (Souza et a. 2004). Este método
possui a vantagem de ser multielementar e apresentar limites de deteccéo de 5 a 10 vezes
melhores para a configuragdo axial, e permite ainda, a determinagdo de elementos nédo
metdlicos como o P (Silva et al. 2002). Um procedimento para a determinacdo de Ca, Cl, K,
Mg, Nae P em biodiesel por ICP OES, dissolvendo as amostras e 0s padrdes organometalicos
em querosene, foi descrito por Edlund et d. em 2002. Eles observaram que a adicdo de
oxigénio no gés de nebulizagdo reduziu os problemas de fundo devido as emissOes de
carbono. A Norma Européia 14108 e 14109 (FAME 2003) recomenda a dissolucdo de
amostras de biodiesel em xileno para a determinacéo de P por ICP OES. Todavia, esse
méodo apresenta algumas desvantagens, como a reducdo da estabilidade dos analitos
organicos em solucéo, a necessidade de padrdes organometalicos para calibracdo e 0 uso de
solventes organicos perigosos que requerem condi¢oes especiais de manuseio.

Objetivo
Este presente trabalho tem como objetivo desenvolver uma metodologia analitica

simples e rapida para determinacdo de Ca, Cu, Fe, Mg, Mn, Na e P em diferentes amostras de
biodiesel, com visualizagao radial e axia por ICP OES.
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Experimental

Todas as diferentes amostras de biodiesel (Algoddo, Soja, Mamona, Sebo,
SojatMamona e Pama) foram analisadas num espectrometro de emissdo OGtica com
visualizacdo radial e axial (Optima 4300 DV-PerkinElmer, Norwalk, CT, USA). Emulsbes
0leo em &ua foram preparadas usando proporcgdes de reagentes cuidadosamente otimizadas,
de modo a garantir que as emul sdes fossem homogéneas e estaveis. Uma aliquota de 1,00 g de
biodiesdl foi colocada num tubo de ensaio de 15,0 ml e misturada com 200 pl de acido nitrico
concentrado. ApOs agitacdo em voterx por um minuto, 0,6 g de Triton X-100 foram
adicionados, e a mistura foi novamente levada ao vOrtex por dois minutos para
homogeneizacdo. Em seguida, 50 pl do padréo interno (itrio) foram adicionados, juntamente
com &gua Milli-Q até a massa final de 10,0 g.

Com a findidade de se validar a metodologia apresentada, realizouse um teste de
recuperacdo, fortificando as diferentes amostras de biodiesel com 1,00 + 0,09 pg g* dos
analitos de interesse com padréo organometalico de referencia (Merck S-21).

Conclusdes

A metodologia apresentada se mostrou adequada e eficiente para determinacdo de Ca,
Cu, Fe, Mg, Mn, Na e P em biodiesel. Otimas recuperagdes foram obtidas (90 - 109%) o que
indica a exatiddo da metodologia proposta. Além disn, 0 méodo se mostrou bastante
eficiente e preciso, com um desvio padréo entre 1 e 8 %.
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