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Introducao |

O biodiesel é formado por alquilésteres derivados
de acidos graxos de cadeia longa. A producao
brasileira tem como principal matéria-prima a soja
(80,5%)". O principal método utilizado na producéo
€ a transesterificacdo, que além dos ésteres, tem
também como produto a glicerina, que em grandes
guantidades causam danos ao motor. A ANP
estabelece como limite maximo para glicerina livre
(GL) e glicerina total (GT), 0,25 e 0,02 % (m/m),
respectivamente. Outro pardmetro de qualidade
controlado pela ANP é o teor de metais presente no
biodiesel. O valor limite dos metais € expresso
como soma, (Na + K) e (Ca + Mg), ndo podendo
esses valores serem maiores que 5 ppm. Neste
trabalho, foi desenvolvido um método rapido para
determinacdo simultanea de cations, GL e GT em
amostras de biodiesel utilizando eletroforese capilar
com injecdes multiplas.

Materiais e métodos |

Os  experimentos foram  realizados no
equipamento de Eletroforese Capilar da marca
Agilent Technologies modelo HP 3DCE (Palo Alto,
CA, USA), equipado com detector de arranjo de
diodos. As andlises foram efetuadas a 25 °C em
capilar de silica fundida revestida externamente
com poliimida (32 cm x 75 ym D.l.) da marca
Microtube (Araraquara, Brazil). As amostras foram
preparadas de acordo com procedimentos descritos
na literatura.” A quantificacdo de GL e GT foram
feitas através da determinagcdo de 103 de acordo
com a equacao abaixo:

HO—CH,

HO—CH + 2HIO,— 2CH,0 + HCOOH + H,0 + 2HIO,
HO CH,

Equacé&o 1. Reacao da glicerina com periodato.”

As injecdes para a determinacdo da GL e GT
foram realizadas na extremidade mais préxima do
detector (outlet) e os cétions na outra extremidade
do capilar (inlet). A deteccao foi indireta em 200 nm
e os dados tratados no software HP Chemstation.
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Resultados e Discussao

Para esse método, foram realizadas quatro injecdes
sequenciais, sendo trés pelo outlet (GL, eletrdlito
espacador e GT) e uma pelo inlet (cations). Como
pode se observar na Figura 1, foi possivel a
determinacdo de cations, glicerina livre e total em
uma unica corrida em menos de 30 segundos.

Sinal (mAU)

Tempo, s
Figura 1. Eletroferograma da determinagdo simultanea
de cations, glicerina livre (GL) e glicerina total (GT) em
biodiesel. Legenda dos picos: NOs (1-GL\a-GT; padréo
interno), 104 (2-GL\b-GT), 105 (3-GL\c-GT), K* (1), Ba**
(I1; padrao interno), Ca®* (1), Na' (IV) e Mg®" (V).

Na Tabela 1 podemos observar os parametros de
linearidade e os limites de deteccédo de cada analito

Tabela 1: Parametro de linearidade para cada analito
(mg L™

2

inclinagdo R LOD* LoQ*
GTeGL 0,1059 0,99 1.8 5.6
K 0,1424 0,99 2.1 6.4
Na 0,4719 0,99 0.5 15
Mg 0,6399 0,99 13 3.9
Ca 0,3924 0,99 0.2 0.7

Conclusodes

O método desenvolvido mostrou-se eficiente para
determinacdo simultanea de cétions, GL e GT em
amostras de biodiesel
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