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Introducao |

A qualidade de biodiesel (B100) € monitorada pela
Agencia Nacional de Petroleo (ANP) que especifica
procedimentos analiticos, estabelecidos através de
normas e portarias. Dentre os parametros de
qualidade a serem determinados, no biodiesel,
estdo metais' como Na, Ca, Mg e K e o0 elemento
fosforo. Este Gltimo é geralmente encontrado nos
fosfolipidios presentes nos Gleos vegetais 0s quais
servem de matéria prima para producdo de
biodiesel. O teor maximo de fosforo permitido pela
legislacdo é de 10 mg kg™. Recentemente, em
estudos preliminares, contatou-se que os resultados
do teor de fésforo por ICP OES e por
espectrofotometria  UV-VIS néo apresentavam
diferencas estatisticamente S|gn|f|cat|vas Neste
contexto, o presente trabalho apresenta uma
avaliacdo mais detalhada da metodologia para
determinar fosforo em biodiesel utilizando um
sistema de analise por injecao em fluxo (FIA) com
deteccdo espectrofotométrica, através da estimativa
de suas figuras de mérito.

Resultados e Discussao |

Um dos métodos recomendados para
determinacédo de P em aguas consiste num sistema
FIA, onde ocorre a reacdo de PO,> com fons
molibdato e tartarato em meio &cido para formar o
acido molibdofosférico (coloracdo amarela)®*. Este
acido é reduzido pelo acido ascérbico formando o
complexo azul de molibdénio, que absorve a 882
nm. O sistema em fluxo é constituido de injetor de
acrilico, tubos de Tygon, tubos de polipropileno de
0,8 mm de didmetro interno, banho maria, bomba
peristdltica e espectrofotbmetro. A reagdo de
formagdo do produto final ocorre numa bobina de
200cm imersa num banho mantido a 37 °C. O
volume consumido de amostra € de 200 uL. Este
método foi adaptado para ser empregado em
amostras de biodiesel. Para isso as amostras de
biodiesel (Girassol e Mamona) foram previamente
digeridas utilizando bloco digestor (digestdo acida
com H,SO,4, HNO; e H,0,). Para as medidas, 2 mL
da amostra foi adicionado a um recipiente e a este
acrescentou-se algumas gotas de NaOH 5 mol L™
O hidroxido foi utilizado com o objetivo de alcalinizar
as amostras, diminuindo assim, o forte poder
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oxidante dos acidos usados no preparo da amostra
gue dificultam a acéo redutora do acido ascérbico e
consequentemente a formacdo do azul de
molibdénio. A presenca de erros sistematicos foi
avaliada através do teste de recuperacdo, conforme
mostra a tabela 1. Concentracdes conhecidas de
30, 50 e 70 mg Kg™ de P foram adicionadas nas
amostras de biodiesel.

Tabela 1. Teor de fésforo nas amostras de biodiesel
e percentuais de recuperacéo obtidos.

Recuperagéo (%)*

biodiesel | Fosforo 30 50 70
mgkg™ | mgkg® mg kg™ mg kg™
Girassol 14,80 101,0+0,5 | 98,6 +0,5 99,2+0,7
Mamona 11,41 985+0,6 | 100,3+1,1 | 106,0+0,9
*n=3
Os resultados dos testes de recuperagdo

calculados nas trés diferentes adicdes mostram-se
satisfatério, com recuperag¢des variando de 98,5 a
106 %. O coeficiente de variacdo das medidas, em
condicbes de repetitividade foi de 0,83% (14 graus
de liberdade). O LD estimado foi de 0,06 mg L e o
LQ foi de 0,20 mg L™. Para as amostras de biodiesel
analisadas, o teor de fosforo esta acima do valor
permitido pela legislacao.

Conclusodes

Os resultados mostram a eficiéncia do método para
a determinacdo de fosforo em biodiesel. Sendo
assim, a estratégia proposta torna-se uma
alternativa promissora para determinacédo do analito
em questao tendo em vista que o sistema FIA com
deteccdo espectrofotométrica € rapido e de baixo
custo, quando comparado ao método oficial
empregando ICP OES para determinacao.
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