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Introducao |

Uma excelente alternativa ao uso do diesel de
petréleo, o biodiesel tem recebido ampla atengao e
se tornado objeto de estudos e pesquisas. Este
combustivel, por ser obtido de biomassa renovavel,
Oleos vegetais ou gorduras de origem animal,
representa reducdo nas emissdes de CO, CO,,
enxofre e material particulado’. Visto que a
introduc@o de metais pode ocorrer por contaminagao
durante sua produgé&o ou por adi¢cdo de aditivos com
a intencdo de melhorar as caracteristicas do
combustivel, a determinagao de elementos trago em
biodiesel se faz necessaria’.

Analises de amostras viscosas e complexas, como
O6leos e combustiveis, sdo normalmente
acompanhadas de problemas associados a
introducdo de amostras e a técnica de calibragao. O
uso de microemulsdes tém sido indicado como uma
alternativa simples e rapida para o preparo de
amostras liquidas imisciveis com &gua.

Neste trabalho, modificadores quimicos e técnicas
de calibragdo foram estudados, para determinacao
de Cd, Pb e Tl em biodiesel por GF AAS.

Resultados e Discussao |

As amostras foram preparadas na forma de
microemulsdo, na proporgao de 20:70:10 m/v/v de
biodiesel, n-propanol e solugdo aquosa de HNO;
10% v/v. Foi usado um espectrémetro de absorgao
atdbmica, modelo AAS 5EA da Analytik Jena, AG.
Foram estudadas as calibragbes com solugdes
aquosas (Ag.) e com microemulsdes de 6leo base
mineral (ME) e adicao do analito (AA).

Absorcoes de fundo que podem comprometer os
resultados de uma analise podem ser geradas por
baixas temperaturas de pirdlise ou temperaturas de
atomizagdo muito altas. Um estudo realizado com
Pd e Ru, como modificadores em solugao ou
permanentes, mostrou que Pd permanente foi o
mais adequado para Cd e Tl e Ru permanente para
Pb. As determinagcbes foram realizadas com o
minimo de interferéncias em temperaturas de
pirélise de 600 °C, 800 °C e 600 °C e temperaturas
de atomizagao de 1300 °C, 1800 °C e 1700 °C, para
Cd, Pb e TI, respectivamente. Os parametros de
mérito obtidos para as diferentes formas de
calibracao estao apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1. Parametros de mérito.
cd Pb Tl

Calibragdo A ME AA A ME AA  Ag. ME AA

mo (pg) 1,0 3,0 3,0 21 28 30 4.0 5.0 5.0
Inclinagéo (sng”) 335 152 160 0211 0158 0,145 1,193 0975 0910

R 0996 0,994 0.999 0999 0999 0999 0995 0999 0,998

LOD (ng g”) 0,6 05 0,5 8 6 4 3,0 1,0 10

A tabela 2 apresenta os resultados obtidos para
Cd, Pb e Tl nas amostras de biodiesel usando os
diferentes procedimentos de calibragao.

Tabela 2. Resultados em ngg ™' para Cd, Pb e TI*.

Ccd Ph
AQ ME AA AQ ME AA
Smja =2 <2 =2 <24 =20 =10
Sehoboving 30409 7T5+22 79420 <24 <20 <10
Mamona <2 <2 <2 =24 =20 =10

Borra de soja <2 23+09 32407 3844 5343 55435

Algndin <2 <2 <2 <24 =20 =10

* Todas as amostras apresentaram valores inferiores a 3 ng g'1
(LOQ referente a ME)

Conclusoes |

A determinagédo de Cd, Pb e Tl em amostras de
biodiesel na forma de microemulsdo por GF AAS
mostrou ser rapida e simples. O wuso de
modificadores permanentes, Pd para Cd e Tl e Ru
para Pb, aumentou a eficiéncia nas determinagoes.
A comparagao das diferentes formas de calibragao
mostrou uma significativa diferenga na inclinagao da
curva com solugdes aquosas em comparagdo com
as outras. Isto pode se devido a possivel ocorréncia
de uma interferéncia nao espectral. A calibragao
usando a adigdo do analito confirmou os resultados
da calibragdo com microemulsdo de O6leo base
mineral, mas é uma técnica mais laboriosa e
demorada. Pb foi o elemento com as maiores
concentragdes encontradas.
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