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Introducéo

O monitoramento e controle da presenca de
elementos metélicos em biodiesel tem sido uma
aplicacdo analitica de interesse. A presenca de
alguns metais neste tipo de amostra, mesmo em
baixas concentracdes (ug g'), pode afetar o
desempenho de motores, diminuir a estabilidade
oxidativa do biodiesel, causar problemas de corrosao,
envenenamento de catalisadores e indicar possiveis
contaminagdes por transporte ou estocagem. Poucos
métodos analiticos espectrométricos sao descritos
na literatura para essa finalidade. O objetivo desse
trabalho foi desenvolver metodologia analitica simples
baseada na espectrometria de emissdo Optica com
fonte de ICP (ICP OES) com visualizacdo radial e
axial para determinacao simultdnea de Ca, Cu, Fe, K,
Mn, Mg, Na e P em diferentes amostras de biodiesel
(6leo de algodao, girassol, mamona, palma, soja ou
sebo).

Resultados e Discussao

As amostras foram preparadas em forma de
microemulsBes com composi¢do cuidadosamente
otimizada:  Biodiesel-HNOs-Propan-1-ol-agua, na
proporcdo: 10/2/65/23 (% m/m). A quantificacdo foi
feita por meio de calibracdo externa com padrbes
aquosos e padronizagdo interna com Y. O método foi
validado usando-se amostras de biodiesel fortificadas
com padrdo organometalico Conostan S-21 e
comparado ao método da diluicdo direta com xileno,
ambos com o uso de Espectrdmetro de Emisséo
Optica Optima 4300 (Perkin Elmer). Para a avaliac&o
da estabilidade de sinal em funcdo do tempo, foi feito
um estudo comparativo entre a metodologia proposta
e a metodologia da diluicdo direta com Xxileno. Os
sinais dos analitos foram medidos num periodo de
sete dias, contados imediatamente apés a
preparacdo da amostra. Verificou-se uma perda
média de sensibilidade em torno de 15 % para todos
os analitos quando do uso da diluicdo direta com
xileno. Em microemulsdo sem detergente, 0s sinais
para todos os analitos mantiveram-se constantes. Tal
efeito pode ser atribuido aestabilidade das espécies
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dos analitos na microemulsédo, diferentemente do
observado com as espécies no meio orgéanico
(xileno).

Tabela |. Concentracdo determinada na amostra
original e Recuperacdo (R) para as amostras de
biodiesel emulsificadas em propan-1-ol, usando
ambas as visualizagBes opticas (n = 4; p = 95 %, t-
Student).

Elemento | Biodiessl | Conc. (ug g R (%)

Axid Radia Axid Radid

Ca Soja 2,809 2,880 95 97
Cu Algoddo | <LD <LD | o1 93
Fe Mamona | 0,064 0,088 94 95

K Soja 0,139 <LD 96 114
Mg Girassol 0,007 0,009 94 98
Mn Mamona | 0,002 0,002 92 97
Na Sebo 1,280 1,657 96 115
P Soja <LD <LD| 9% 98

OsLD’s(em pg g%, para as amostras diluidas 10x
foram para Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na e P, em
visualizacdo axial: 0,02; 0,01; 0,02; 0,08; 0,006;
0,001; 0,01 e 0,07, e em radial: 0,008; 0,02; 0,04;
0,07;0,006; 0,005; 0,07 e 0,51, respectivamente.

Conclusdes |

O método desenvolvido se mostrou adequado para
andlise rotineira de biodiesel e o monitoramento
confiavel e de baixo custo dos elementos até agora
estudados.
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