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Introducao |

A determinagé@o de metais em biodiesel passou a ter
maior importancia, principalmente, em paises
tropicais onde a umidade pode influenciar na sua
oxidacdo. A introdugdo de metais pode ocorrer
também a partir do material dos tanques e
containers durante o periodo de armazenamento.
Metais de transicdo tém habilidade de catalizar a
oxidacao do biodiesel e a analise destes elementos
€, portanto, um aspecto relevante nos estudos sobre
a estabilidade do biodiesel. Neste trabalho, propde-
se um procedimento eletroanalitico simples
(Voltametria de Redissolugdo Anddica (VRA), no
modo Diferencial de Pulso), e sem decomposi¢ao
acida da amostra. Usou-se apenas um eletrdlito
suporte, em cujo meio uma aliquota de biodiesel foi
adicionada. Foi usado um eletrodo de filme de
mercurio (EFM), preparado ex situ, pela deposi¢ao
eletroquimica de mercurio na superficie do eletrodo
de carbono vitreo, em solugéo de LiCl 1,0 x 10 mol
L™ na presengca de Hg (ll) 1000 mg L. Apos
formagéo do filme, o eletrodo foi transferido e usado
em outra célula, na determinacdo simultdnea dos
metais, pelo método de adicdo padrio.

Resultados e Discussao |

Inicialmente, como eletrédlito suporte foi escolhido
entre varios, uma solucdo (10 mL) de acido acético
2% em metanol pH 4,5 ajustado com sol. de NaOH
(1,0 mol L), por apresentar boa capacidade de
solubilidade para o biodiesel. Depois, varios
experimentos voltamétricos, na auséncia e presenca
de crescentes aliquotas de biodiesel puro, definiram
as seguintes principais condi¢cdes ideais do
procedimento voltamétrico para a determinagao
simultanea dos metais Cd", Pb** e Cu®: Ei: -1,0V;
tpre: 180 s; v: 20 mV s™. A Figura 1 mostra os
voltamogramas caracteristicos para uma das
amostras anahsadas com a ad|<;ao de padrdes de
Cd*, Pb*™ eCu (2x10°° mol L-"). Apesar dos metais
Cd* e Pb*™ nao terem sido detectados na amostra
analisada, observa-se boa resolucéo e sensibilidade
adequada dos picos voltamétricos. O pico do cobre
apresenta um ligeiro deslocamento do potencial e
um alargamento para maiores concentragées, o que
€ esperado devido dois estados de oxidagao do
metal, entretanto, isto ndo prejudicou a linearidade
da curva. O procedimento de determinagao
simulténea é claramente, viavel °, apds as adicdes
de aliquotas dos padrbes destes metais. A Figura 2
mostra a respectiva curva analitica. A concentragao
de Cu* , encontrada na amostra foi de 3,5 (x 2,1
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x10° ) x10® mol L (medidas em trlpllcata) e a
corrente de pico da amostra foi de 1,3x10” pA. A
avaliagao estatistica apresentou bons resultados de
exatiddo  (recuperacdo de 96%) e boa
reprodutibilidade (DRP de 7%) para um nivel de
confianga de 95%).
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Figura 1- Resposta voltamétrica (VRA) para a
determinacdo simultanea de Cd*, Pb** e Cu®*, nas
condicbes experimentais otimizadas. (a) pico
correspondente ao cobre presente na amostra.
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Figura 2. Curva anal|t|ca de ad|<;ao de padréo para
a determinagao de Cu®, referente a Figura 1.

Conclusoes |

Os resultados voltamétricos e a avaliacao estatistica
indicam que o procedimento estudado pode ser uma
boa alternativa para a determinac¢édo simulténea dos
metais Cd*, Pb*? e Cu**, a nivel de tragos (10 mol
L'1). Na amostra analisada foi encontrada uma
concentracao de cobre de 3,5x1 0 mol/L.
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