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Introducéo

Na producdo do biodiesel, através da reacédo de
transesterificacdo, tem-se como subproduto o glicerol
que, segundo as normas estabelecidas pela ANP
para a especificacdo da qualidade de biodiesel tipo
B100 (Regulamento Técnico n° 4/2004), ndo deve
ultrapassar a concentracao maxima de
200 mg/kg (0,02% m/m). A maioria dos métodos
propostos na literatura para a determinacdo de
glicerol em biodiesel utliza das técnicas
cromatograficas, porém, ha poucos utilizando das
técnicas eletroanaliticas.

Como alternativa, um novo método para a
quantificacéo do glicerol foi desenvolvido, baseado na
oxidacdo eletrocatalitica do glicerol em eletrodo de
platina, em meio acido, utilizando-se para isso ciclos
voltamétricos sucessivos. Na determinacdo de
glicerol (glicerina livre) em amostras reais de
biodiesel, um novo método de extracdo foi também
desenvolvido, consistindo em uma extracdo
liquido-liquido, seguida da eliminacéo de interferentes
por extracdo em fase sélida e evaporar rotativo.

Resultados e Discussao

Nos experimentos de voltametria ciclica em eletrodo
de platina, j& é conhecido, h4 algum tempo, a
existéncia de um pico anddico entre 0,4 e 0,7V
versus Ag/AgClsay, atribuido a oxidacdo dos alcoois
na superficie do eletrodo. Foi verificado que a
intensidade do pico de oxidacdo aumenta com o
numero de ciclos voltamétricos sucessivos, atingindo
uma excelente estabilidade apdés 20 ciclos a
100 mV/s. Esse comportamento  mostrou-se
adequado e estavel para a quantificacéo de glicerol. A
curva analitica obtida apresentou uma resposta linear
no intervalo de concentracdo de 15 mg/L
(0,16 mmol L") até valores bem acima de 150 mg/L
(1,6 mmol L") conforme mostrado na Figura 1.
Considerando a faixa de linearidade apresentada e o
método de extracdo desenvohido, uma extragédo
tipica de biodiesel B100 (3 g de B100 e 6 mL de
agua) mostra-se capaz de quantificar glicerol em uma
faixa de concentracéo de 30 a 300 mg/kg.
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Figura 1. Curva analitica obtida pelo registro das
correntes de pico entre 0,4 e 0,8 V versus Ag/AgClisy
do 20° ciclo sucessivo (Chcios =
100 mmol L' A = 0,125 cm? v = 100 mV/s).

A curva analitica apresentada mostrou um valor de
r = 0,999 para o intervalo de concentracdo entre 15 e
150 mg/L. Estudos de precisdo realizados nas
concentracdes de 20, 75 e 100 mg/L forneceram
valores de corrente de 13,2+0,1 pA, 30,5+0,2 pA e
37,7£0,2 WA respectivamente, com um limite de
confianca de 95% para as 20 repeticdes efetuadas.
As recuperacbes obtidas em amostras reais de
biodiesel oscilaram entre 88 e 104% com o método
de padréo externo.

Conclusdes

A quantificag@o do glicerol em amostras de biodiesel
tipo B100 é possivel por meio dos métodos
eletroquimico/extragdo desenvolvidos neste trabalho.
O método mostrou-se simples, preciso e de baixo
custo. A estabilidade alcancada permite a
determinacdo em um grande nimero de amostras
sem necessidade de recalibragéo.
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