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Introducéao

Concentragbes elevadas de elementos
metalicos em biodiesel podem acelerar a corrosdo
de pecas dos motores, desativar catalisadores e
conseqiientemente causar danos ambientais’. A
determinacdo de metais em combustiveis
geralmente é dificil, onerosa e exige cuidados
especiais no preparo de amostra, devido a alta
complexidade da matriz. Neste contexto, o objetivo
deste trabalho foi desenvolver um método simples e
de baixo custo para determinacdo de Na e K em
biodiesel por fotometria de chama utilizando etanol
no procedimento de preparo de amostras.

Materiais e Métodos

O procedimento de preparo de amostras
consistiu basicamente na dissolu¢cdo de amostras
de biodiesel de soja em etanol na propor¢éo [1:20;
m:v]. Para ajustar a viscosidade das solugbes
padrdo foram utilizadas amostras de biodiesel
lavado com solucdo de HNO3; 1,0 % (v/v) a 70°C. O
biodiesel lavado teve funcédo similar a do éleo de
base utilizado no método proposto pela Associacdo
Brasileira de Normas Técnicas (ABNT).

Resultados e Discussao

Para avaliar a linearidade e os limites de
deteccdo (LD) e de quantificacdo (LQ) do
equipamento foram construidas curvas analiticas
com misturas de biodiesel de soja lavado:etanol
[1:20; m:v] com concentra(i()es de Na e K no
intervalo de 0,00 - 1,60 mg L™ (Figura 1).
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Figura 1 - Curvas analiticas feitas com a mistura
biodiesel de soja lavado:etanol [1:20; (m/V)].

O intervalo de trabalho avaliado apresentou
uma excelente correlacdo linear com o sinal
analitico (R>0,99), atendendo as recomendaces da
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ANVISA (R = 0,99). O LD e o LQ foi de 0,08 e 0,24
para o Na e de 0,07 e 0,21 mg L’ para o K,
respectivamente. Estes limites estdo abaixo do
maximo permitido pela resolugdo ANP n° 07/2008,
que é de 50mg (Na+K) kg™ de biodiesel. A
exatiddo do método foi avaliada através de testes
de adicdo e recuperacdo em diferentes niveis de
fortificacdo (Tabela 1).

Tabela 1- Porcentagens de recuperacdo obtidas pelo
método proposto para determinacéo de Na e K.

Niveis de Fortificacéo Recuperagdo + CV (%)
(mg kg™)* Na K
2,0 92,94 + 8,00 94,53 + 2,00
4,0 103,44 + 3,00 98,45 + 8,00
5,0 90,83 + 12,00 94,28 + 9,00
6,0 107,46 £8,00 | 103,01 + 11,00
8,0 108,33+ 10,00 | 96,07 + 8,00
10 93,27 +£11,00 96,34 + 5,00

*Os testes de adicdo e recuperacdo foram feitos em
nonoplicatas (n=9).

Para todos o0s niveis de concentracdo
avaliados as porcentagens de recuperagado
variaram de 90,83 a 108,33% para o Na e de 94,28
a 103,01% para o K. A Association of Official
Analytical Chemists (AOAC)? estabelece valores de
recuperacdo no intervalo de 80 a 110% para
concentracdes na ordem de mg kg™. O coeficiente
de variacdo (CV) obtido nos ensaio de recuperagéo
variaram de 3,00 a 12,00% parao Nae de 2 a 11%
para o K. Segundo WOOD (1999)° para
concentracdes da ordem de mg kg™ sdo aceitaveis
CV de até 16%.

Conclusoes

A fotometria de chama pode ser uma
alternativa instrumental de baixo custo para
determinacao de Na e K em biodiesel. Além disso,
o fato do método proposto utilizar o etanol como
Unico reagente no preparo de amostra também
contribui para a diminuicdo dos custos de andlise.
Estes aspectos sdo de extrema importancia para
pequenos produtores de biodiesel.
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