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Introducao

Estudos recentes mostram que a glicerina bruta,
proveniente das usinas de biodiesel, pode ser uma
fonte de energia eficiente nas dietas de aves e
suinos.™?

O fator limitante para esta aplicagdo é o elevado
teor de metanol que deve ser monitorado para néao
prejudicar a saude do animal. Em outubro de 2010 o
MAPA autorizou a incorporacdo do produto em
racdes animais estabelecendo um padrdo minimo
de qualidade de 0,015% m/m para o metanol. Ainda
ndo existe norma para este padrdo de qualidade.l'2

Resultados e Discussao

O método de andlise de metanol em glicerina bruta
foi desenvolvido por CG com amostragem por
headspace (HS). As condigBes cromatogréficas
foram adaptadas da EN 14110 (determinacdo de
metanol em biodiesel):®

Coluna: Rtx-1 (30 m; 0,32 mm; 3 pum)
Temperatura do injetor e detector: 150 °C
Razéao de split: 100

Temperatura do forno e da coluna: 50 °C
Gas de arraste: He (83,1 KPa; 40 cm seg'l)

ANENENENEN

As condi¢cdes utilizadas na amostragem por HS
foram otimizadas utilizando ferramentas
matematicas de planejamento experimental (foi
utilizado o programa MiniTab versdo 16). A relagédo
abaixo mostra as varidveis estudadas e seus
valores ideais:

v' Temperatura de incubacgéo: 75 °C

v" Tempo de incubagdo: 25 min

v' Quantidade de amostra: 2 gramas

v" Volume de amostragem: 500 L

A Figura 1 apresenta um cromatograma de andlise
nas condi¢des ideais estabelecidas na otimizagéo.

O segundo passo foi estabelecer os valores das
figuras de mérito da validagdo do método. A
seletividade foi testada pela comparacdo entre a
matriz isenta de metanol e a matriz com adicdo do
padréo. Ndo foi verificada qualquer interferéncia.

34% Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

i

Metanol

N

1] 2n an Ll T} L1} W LI} (1] i

E B E &

Figura 1. Cromatograma de uma amostra de
glicerina bruta, analisada sob as condi¢cdes
otimizadas.

As demais figuras de mérito do método estdo
relacionadas na Tabela 1.

Tabela 1. Principais figuras de mérito do método.

Figura de mérito Resultado
Intervalo de medida (% m/m) 0,010 - 0,025
Coeficiente correlacdo (Rz) 0,99864
Limite deteccdo (% m/m) 0,005
Limite quantificacdo (% m/m) 0,009
Repetitividade (% DPR) 1,58
Precisdo intermediaria (% DPR) 2,78

* Precisdo de medigdo verificada em dias diferentes.

A exatiddo foi verificada pelo ensaio de adicdo de
padrdo, com os resultados variando entre 98,4 a
100,3 % m/m.

Conclusdes

O método foi validado com sucesso e pode ser
aplicado na quantificacdo de metanol em glicerina
bruta a ser utilizadas em ra¢des animais.
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