




























6° Congresso da Rede Brasileira de Tecnologia de Biodiesel 
9º Congresso Brasileiro de Plantas Oleaginosas, Óleos, Gorduras e Biodiesel 

NATAL – RIO GRANDE DO NORTE 
22 a 25 DE NOVEMBRO DE 2016

Avaliação de diferentes adsorventes na purificação do glicerol 

Amanda de Paula Alves (DEQ/UFRRJ, amandadepaula_3@hotmail.com), Geraldo Martins Rodrigues Filho 
(DEQ/UFRRJ, gmrflq2003@yahoo.com.br), Marisa Fernandes Mendes (DEQ/UFRRJ, marisamf@ufrrj.br) 
 

Palavras Chave: Glicerol, purificação, adsorção

1 - Introdução

 O excedente de glicerol produzido nas últimas 
décadas, gerado como subproduto na produção de biodiesel, 
está associado a constantes pesquisas por fontes alternativas 
de energia e vem criando uma demanda na busca de 
diferentes metodologias para sua purificação, viabilizando 
assim o custo final do biodiesel¹. 
 A glicerina bruta obtida como subproduto no 
processo de transesterificação é composta por álcool, água, 
sais inorgânicos, ácidos graxos livres, mono-, di-
triglicerídeos, outras matérias orgânicas e resíduos em 
diferentes quantidades. É de extrema importância a 
purificação do glicerol, a fim de reduzir problemas 
ambientais devido ao seu acúmulo, e tornar o biodiesel mais 
rentável, uma vez que somente depois de purificada, a 
glicerina torna-se atraente para utilização no mercado 
industrial². Existem tecnologias atuais eficazes de 
purificação e refino do glicerol bruto. Porém, considera-se 
inviável essa aplicação às pequenas e médias produções 
devido às restrições de custos e alta demanda energética³. 

Dessa forma, é indispensável que novas rotas de 
purificação mais baratas e eficientes sejam desenvolvidas. 
A adsorção desponta como uma técnica promissora e muito 
favorável para a remoção dos contaminantes da glicerina, 
devido ao seu baixo custo, simplicidade de projeto e 
operação. 

2 - Material e Métodos

 O glicerol bruto utilizado nos experimentos foi 
obtido no Laboratório de Termodinâmica Aplicada e 
Biocombustíveis da UFRRJ.   

Para a avaliação da eficiência e escolha das 
melhores condições de purificação, foram avaliados três 
tipos de adsorventes: argila clarificante Pure-Flo Supreme 
B81, carvão ativado em pó e terra diatomácea.  
 Nos experimentos de adsorção utilizou-se a 
aparelhagem composta de um banho ultra termostático com 
controle de temperatura e um sistema de agitação. A 
determinação da eficiência do processo de adsorção foi 
aferida analisando o teor de glicerina livre por leituras em 
um refratômetro, cuja curva de calibração foi previamente 
construída e utilizando-se o método do periodato de sódio 
(AOCS Ea 6-94). Esse método baseia-se na clivagem 
oxidativa da glicerina na presença do periodato. Produzindo 
duas moléculas de formaldeído, uma molécula de ácido 
fórmico e duas de iodato. Uma medida do iodato formado 
pela reação, permite a determinação da concentração de 
glicerina na amostra por titulação ácido-base. 

O método consiste na diluição da amostra 
previamente pesada (0,4 g) em 50 mL de água destilada, 
adição de 5 à 7 gotas de indicador azul de bromotimol P.A.,
acidificação com ácido sulfúrico (0,2 N) até pH 4, 
neutralização com hidróxido de sódio (0,05 N) até 
coloração azul e adição de 100 mL de periodato de sódio 

P.A. (60 g/L). A amostra foi mantida no escuro por 30 
minutos foram então adicionados 10 mL de etilenoglicol e a 
mesma foi mantida no escuro por mais 20 minutos. A 
amostra foi então diluída a volume de 300 mL com água 
destilada e a titulação realizada com solução de hidróxido 
de sódio (0,125 N), com auxílio de para determinação do 
pH final de titulação de 6,5 para o branco e 8,1 para a 
amostra. O percentual de glicerol na amostra foi então 
determinado pela Equação 1.  

(1)      

A percentagem de remoção das impurezas da 
glicerina foi verificada por espectrofotometria na região do 
UV/visível seguindo a norma (ASTM E169-04), através de 
um espectrofotômetro (SHMADZU, modelo UV mini 1240 
UV-Vis). 

Inicialmente, foram realizados testes em condições 
padrão de glicerol bruto para comparação (5% p/p 
adsorvente, 40°C, 250 rpm por 1 h). A massa de glicerol 
bruto usualmente utilizada foi de 50 g, que era adicionada 
primeiramente a um erlenmeyer, seguida de uma 
determinada quantidade de adsorvente previamente seco em 
estufa por 24 h a 105 °C ± 5 °C. A glicerina presente no 
erlenmeyer era inserida ao banho termostático aquecido à 
temperatura de interesse sob agitação. Amostras líquidas 
eram retiradas em 60 min e, em seguida, era necessária a 
remoção do adsorvente por filtração a vácuo. 
 Com o intuito de avaliar a influência da 
concentração de glicerol na solução, foram realizados 
experimentos de adsorção com carvão ativado utilizando 
glicerina P.A. e óleo de soja seguindo um delineamento 
fatorial fracionado em relação às variáveis temperatura, 
quantidade de adsorvente e concentração de glicerol. O 
tempo de adsorção foi definido em 30 min. A Tabela 1 
mostra as variáveis e os níveis estudados, com 8 ensaios e 3 
pontos centrais. As amostras purificadas foram avaliadas 
quanto ao percentual de remoção de impurezas através das 
análises citadas anteriormente. 

Tabela 1. Variáveis e níveis estudados no planejamento 
experimental 23.

Variáveis
Níveis

Inferior 
(-)

Central 
(0)

Superior 
(+)

Temperatura (°C) 25 32,5 40

Quantidade de 

adsorvente (g)
0,4 0,6 0,8

Concentração

(% de glicerol)
30 50 70
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3 - Resultados e Discussão

 A Tabela 2 apresenta as análises para os teores de 
glicerol encontrados para o glicerol bruto e para o glicerol 
P.A, pelo método do periodato de sódio. 

Tabela 2. Teor de glicerol do glicerol bruto e glicerina P.A. 

Análise
Glicerol 

bruto
Glicerina 

PA
Norma 

Americana
Teor de 

glicerol (%)
46,17 99,8 99,5 (mín)

 A amostra de glicerina bruta oriunda do processo 
de síntese de biodiesel apresenta coloração escura (Figura 
1). Essa amostra continha baixo teor de glicerol e de cinzas, 
mas um teor relativamente elevado de água e matéria 
orgânica não glicerinada (MONG). O teor de cinzas é 
composto em grande parte de matéria inorgânica, tais como 
sais de sódio que se originou a partir do catalisador 
utilizado (NaOH) no processo de transesterificação, 
enquanto o teor de água pode ser atribuída à absorção de 
umidade durante o processo de produção. O maior 
contaminante é o MONG, gerado pela contaminação por 
sabão, metanol e metil éteres no resíduo de glicerol.  

Figura 1. Coloração do glicerol bruto obtido do processo 
de produção de biodiesel.  

 O índice de acidez do glicerol bruto, bem como o 
pH foram determinados e os resultados encontrados foram 
nulos para índice de acidez e 9,3 para pH. Esses resultados 
indicam que a solução de glicerol possui um caráter básico 
ocasionado principalmente pela presença do catalisador 
alcalino utilizado na reação de transesterificação. 
 A Tabela 3 mostra os resultados de pureza do 
glicerol após os experimentos de adsorção em condição 
padrão para comparação, com 1 hora de contato a 40 °C. 
Comparando com os resultados da Tabela 2, nota-se que a 
argila Pure Flo, a terra diatomácea e o carvão ativado 
removeram pequena parte das impurezas presentes no 
glicerol bruto. O teor de glicerol teve um aumento 
significativo com o uso do carvão ativado (cerca de 20%). 
Entretanto, nenhum dos três adsorventes foi capaz de elevar 
o valor estabelecido pela Farmacopéia americana (USP), 
que é acima de 99,5%. A adsorção realizada para 
purificação não clarificou a glicerina, indicando que não 
houve remoção total das impurezas, sendo necessário então 
outros testes de adsorção com maiores tempos de contato. 

Tabela 3. Análises físico-químicas da glicerina purificada 
com diferentes adsorventes.  

Análises
Glicerina Purificada

Argila
Terra 

diatomácea
Carvão 
ativado

Teor de 
Glicerol (%)

52,68 53,79 65,34

Como os resultados dos experimentos anteriores 
com glicerol bruto não foram significantes, provavelmente 
devido à presença de muitas impurezas e consequente 
competição entre as mesmas (biodiesel, óleo não 
hidrolisado, metanol, catalisador) e glicerol na adsorção, 
foram realizados experimentos com soluções de glicerina 
P.A. e óleo de soja com carvão ativado, para avaliação da 
influência da concentração de glicerina na solução e 
possível competição de resíduos de óleo não hidrolisado no 
glicerol.  
 Os resultados desse experimento indicaram que a 
concentração de glicerol é uma variável significativa no 
processo de adsorção. Em soluções contendo 70% de 
glicerol, ocorreu a menor remoção de óleo de soja presente 
(30%). Já nas soluções contendo 30% de glicerol, houve 
remoção do glicerol. O melhor resultado para a remoção de 
óleo de soja na solução de 70% de glicerol foi a 40 °C e 0,4 
g de carvão, obtendo 75,23% de remoção.  

4 – Conclusões

 A adsorção do glicerol bruto com 1 h de contato a 
40 °C, com os três adsorventes, não foi eficiente para 
remoção das impurezas.  
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