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Introducao |

A producéo de biodiesel por transesterificacdo gera
uma fase de glicerina que apresenta residuos de
ésteres metilicos/etilicos, sabfes, metanol/etanol,
catalisador, 6leo que nao reagiu, gliceridios parciais,
agua, entre outros. Muitos estudos estdo em
andamento visando a utilizagdo da glicerina gerada
na formulacdo de racdes e suplementos para
ruminantes. H& necessidade, portanto, de se
verificar a presenca de metanol residual, em fungéo
de seus conhecidos efeitos toxicos.

Neste trabalho foi desenvolvido um procedimento
para determinacdo de metanol em glicerina bruta
utiizando-se a técnica de headspace estatico
seguido de andlise por cromatografia gasosa e
detector de massas.

Resultados e Discussao |

Para a andlise foi empregado um amostrador
Combipal configurado para headspace estatico e
acoplado a um sistema CG/EM Agilent 5973N,
operando no modo ionizacdo eletrbnica (70eV).
Para a quantificacdo foram construidas curvas de
calibracdo de metanol em glicerina e de metanol em
agua monitorando-se seletivamente o ion de m/z 31.
As amostras (0,5g) foram acondicionadas em
frascos de 20mL e incubadas com agitacdo a 50°C
por 30 min. Foram injetados 250uL do headspace
de cada amostra.

Verificou-se que, nas condicBes descritas para os
padr6es de metanol em glicerina, a linearidade de
resposta foi obtida até uma concentragdo maxima
de 1g/100g (1%) de metanol na glicerina. Houve
dificuldade na preparacdo destes padrdes, em
virtude de baixa dispersibilidade do metanol na
glicerina, tendo sido testadas homogeneizacdo com
vortex e mesmo ultrassom, cuidando-se para evitar
a volatilizacdo de metanol. O coeficiente de
correlacdo obtido foi insatisfatério. Construiu-se,
entdo, uma curva de calibracdo de metanol em
agua. Neste caso, observou-se linearidade e
homocedasticidade até a concentracdo de 1%, e
coeficiente de correlacdo acima de 0,95 (Figura 1).
Os resultados obtidos para as amostras de glicerina
bruta obtidas em empresas produtoras de biodiesel,
a partir de sintese metilica, estdo apresentados na
Tabela 1. Para analise destas amostras foi
necessaria a diluicio com &gua, para que a
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resposta estivesse dentro da faixa de linearidade de
resposta do metanol.
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Figura 1. Curva de calibragdo do metanol em &gua.

O método proposto apresentou boa repetitividade e
baixa variabilidade para os resultados obtidos. As
amostras apresentaram teor de metanol muito
superior ao limite definido pelo FDA de 150mg/kg
(ou 0,0159/100g)".

Tabela 1. Concentracdo de metanol (g/100g) em
amostras de glicerina de biodiesel.

Amostra Variagao Média
1 2,00 - 2,27 2,16
2 1,55-1,64 1,58
3 2,10-2,31 2,23
4 2,01 -2,09 2,07

Conclusodes

O método é de simples execucdo, apresenta boa
repetitividade e as etapas de extracdo, andlise e
guantificacdo sdo automatizadas, caracteristicas
desejaveis para seu uso em rotinas de producao.
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