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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. Estas quantidades dependem da
etapa de separacdo apds a sintese, se ocorreu
lavagem ou neutralizagdo da fase de glicerina apos
a separacdo, ou de problemas com a prépria
sintese de biodiesel, como sintese incompleta,
presenca de agua que gera sabdes, entre outros
fatores.

Neste trabalho, foi realizada a avaliacdo de métodos
para andlise de lipidios totais, pH e cinzas em
amostras de glicerina bruta, coletadas em empresas
produtoras de biodiesel no Brasil, por rota metilica

utilizando NaOH como catalisador.

Resultados e Discussao

Para andlise de lipidios totais (ésteres
metilicos/etilicos, 6leo, &cidos graxos livres,
gliceridios parciais e sabdes) foi estudado o método
G 3-53 da AOCS! que se aplica a borra de
neutralizacdo de 6leos. Foi realizada acidificacéo,
seguido de extracdo dos lipidios com éter de
petréleo ou éter etilico. Estes solventes foram
comparados e o0s resultados apresentados na
Tabela 1. Para este ensaio foi selecionada uma
amostra que apresentava teor residual de lipidios na
glicerina em torno de 30%, em virtude de problemas
na separacédo de fases.

Foi observado um teor mais elevado na extragéo
com éter etilico, devido & sua maior capacidade de
extragdo de lipidios oxidados. Entretanto, apds a
extracdo e filtragdo, o extrato com éter etilico
apresentou agua, sendo removida com acetona e
corrente de nitrogénio. O extrato obtido com éter de
petréleo apresentou aspecto limpido e livre de agua.
Desta maneira, para quantificagcdo de lipidios em
glicerina, o solvente selecionado foi o éter de
petréleo, com duas etapas de extragdo. Observou-
se que o solvente que apresentou melhor resultado
para lavagem nas etapas de transferéncia foi o
etanol enquanto que para a etapa final de filtracéo,
foi o éter etilico.

Para a analise de pH da fase de glicerina foram
avaliadas as diluicbes apresentadas na Tabela 2,
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em comparacgdo a diluigdo apresentada no método
G 7-56 da AOCS’, gue se aplica a borra de sabéo.
Foram observados resultados semelhantes para as
diferentes proporcdes utilizadas, sendo que a
andlise com pesagem do material seguido de adi¢ao
de volume controlado de agua é mais simples e
evita a utilizagédo de baldo volumétrico.

Para andlise de cinzas foi realizada uma alteracéo
no método oficial Ca 11 55 da AOCS", que se aplica
a Oleos. Para a glicerina foi necessaria a adicdo de
areia ao cadinho para evitar extravasamento da
amostra durante a incineracdo e programacéo de
temperatura de 50 a 550°C (gradiente de 10°C/min),
sendo que a cada aumento de 50°C, a amostra foi
mantida nesta temperatura por 1 hora.

Tabela 1. Comparacao de solventes na extracdo de
lipidios de amostra de glicerina

Faixa de resultados (%
Solvente de extracao peso/peso)
Eter etilico 28,22 a 32,05
Eter de petrdleo 27,09 a 29,96

Tabela 2. Resultados de pH de fase de glicerina em
relacdo a diluicdo

Relagéo de peso de amostra e
volume de 4gua adicionada pH
10 gramas/100 mL 6,79
20 gramas/100 mL 6,91
25 gramas + 25 mL 6,87
20 gramas + 20 mL 6,85

Conclusodes

Os métodos avaliados com as modificacdes
propostas podem ser empregados para amostras de
glicerina da sintese de biodiesel.
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