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Introducéao

O Biodiesel € um combustivel obtido de fontes
renovaveis, tais como Oleos vegetais e gorduras
animais. Por ser biodegradavel, nao-téxico e
praticamente livre de enxofre e compostos
arométicos, € considerado um combustivel mais
ecolégico'. Entretanto, praticamente ndo existem
estudos associados a presenca de espécies
metalicas bem como, do impacto que a utilizacdo de
biodiesel pode causar ao ambiente. Dentre as
técnicas espectroanaliticas, a espectrometria de
absorcdo atébmica em forno de grafite (GFAAS)
apresenta-se interessante para determinacdo de
metais em biodiesel, pois esta tem sido utilizada em
andlises de combustiveis convencionais®’. O dbjetivo
deste trabalho foi avaliar o comportamento
eletrotérmico de Cu, Cd, Pb e Zn em amostras de
biodiesel por GFAAS utilizando-se diferentes
procedimentos de preparo de amostras e
modificadores quimicos.

Resultados e Discussao

Utilizou-se um espectrdmetro de absorcdo atdbmica
Varian (modelo AA240Z) equipado com amostrador
automatico (modelo SPS3), corretor de fundo por
efeito Zeeman e tubo de grafite GTA-120 Zeeman
graphite tube atomizer. Como fontes de radiacao
foram utilizadas lampadas de catodo oco da Varian
(= 327,4 nm, para Cu; |= 228,8 nm, para Cd; |=
283,3 nm, para Pb; | = 213,9 nm, para Zn).

Foram realizados dois procedimentos de preparo de
amostra: a) emulsdo: aproximadamente 0,5 g de
biodiesel + 5 gde Triton X100, e completou o volume
de 50 mL com HNO; 1,0% (v/v) destilado, e seguida,
agitou-se durante 20 minutos; b) digestdo por via
Umida: aproximadamente 0,5 g de biodiesel + 18 mL
de HNO; conc+ 12 mL de H,0, + catalisador V,0s5. A
mistura foi mantida sem aquecimento por “overnight”
(24 h), e en seguida foi aberta em um sistema de
microondas focalizado (Rapid Digestion System
SPEX) durante 1 h. Apés esta etapa ajustou-se para
um volume de 10 mL com HNO; 1,0% (v/v) destilado.
Como modificadores quimicos foram utilizados a
mistura Pd + Mg e o modificador permanente
tungsténio (W). As curvas de pirdlise e de
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atomizacdo foram preparadas usando 1,0 mL de
amostra (emulsdo ou digerido) + 25 ny L™ de analito e
ajustou-se o volume para 10 mL com HNO; 1,0% (v/v)
destilado.

Tabela 1. Temperaturas de pir6lise e atomizacéo
otimizadas para a determinacdo de Cu, Cd, Pb e Zn
em biodiesel nos diferentes procedimentos de preparo
de amostra e modificadores quimicos.

Analito Cu Cd Pb Zn

T(°C) T, Ta T, Ta T, Ta Tp Ta

Emulséo

(Pd+Mg) 900 2600 400 1700 900 2000 500

Emulséo

(W) 900 2600 300 2000 700 2400 550
Via
Umida
(Pd+Mg)
Via
Gmida
(W)

1000 2600 550 2000 900

1000 2600 550 1800 800 1800 500

1950

1800

2000 500 1900

1900

*Tp - Temperatura de pir6lise; Ta - Temperatura de atomizagao.

Por meio das temperaturas de pirdlise e de
atomizacgdo (Tab. 1) e do perfil dos sinais transientes
foi observado que os diferentes procedimentos de
preparo de amostras e modificadores quimicos
apresentaram um comportamento eletrotérmico
semelhante para as diferentes formas de preparo das
amostras (emulsao e via Umida).

Conclusdes |

O comportamento eletrotérmico dos metais em
biodiesel por GFAAS usando diferentes
procedimentos de preparo de amostras e
modificadores quimicos demonstrou a possibilidade
do emprego dos mesmos para o desenvolvimento de
métodos analiticos para determinar metais em
biodiesel. A utilizacdo do planejamento fatorial podera
contribuir para uma rapida otimizacdo dos
experimentos, considerando a interacdo entre o0s
fatores.
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