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Introducéo

O biodiesel é uma realidade mundial no uso
de tecnologias renovaveis para a produgcdo de
combustiveis. A obrigatoriedade de inser¢do de 2%
de biodiesel ao diesel comercial (0 chamado
combustivel B2) a partir de 2008 no mercado
brasileiro cria  uma grande demanda e,
consequentemente, a necessidade imediata de
constru¢do de metodologias analiticas de controle de
qualidade que sejam adequadas aos padroes
internacionais, nacionais e mesmo regionais. Seu
desenvolvimento é estratégia essencial para a
elevacdo do padrdo de qualidade do biodiesel que
chega ao mercado consumidor brasileiro e que
corrobore para a sua adequagdo as especificacbes
das normas vigentes da Agéncia Nacional do Petroleo
(ANP).

A Cromatografia em fase Gasosa acoplada a
Espectrometria de Massas (CG-EM) no modo de
aquisicido Monitoramento Seletivo de ions (MSI) é
uma importante ferramenta que pode ser utilizada
neste processo. A CG-EM-MSI é uma técnica
analitica de alta sensibilidade, precisao, eficiéncia e
de execucao rapida e facil, permitindo a identificacdo
eficaz do tipo de adulteragéo realizado, sua origem e
mesmo os tipos de acidos graxos ou 6leos vegetais
utilizados na formulagdo do B2, além de atender a
diversas especificagbes como teor de acidos livres e,
€ claro, teor de biodiesel no B2.

O objetivo deste trabalho é descrever uma
metodologia de identificacdo de misturas de ésteres
de acidos graxos utilizados para a producdo de
biodiesel em amostras de biodiesel associado ao
diesel mineral (B2 ou B5) através da CG-EM-MSI.

Resultados e Discussao

Apés a analise de padrbes de ésteres
metilicos (EMAG) e etilicos (EEAG) de acidos graxos
utilizando ions caracteristicos do espectro de massas
desses compostos em CG-EM-MSI, foram
construidas curvas de calibragdo e analisados os
principais parametros necessarios a validagdo do
método quanto a quantificagdo de &cidos graxos na
mistura complexa de hidrocarbonetos que compdem
0 Oleo Diesel mineral (Tabela 1). Na figura 1a observa-

se a andlise da mistura de padrdes de EMAG através
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da CG-EM-MSI. A figura 1b apresenta o
cromatograma de ions totais (CIT) da mistura de 2%
de biodiesel (metilico) do 6leo vegetal de Inaja em
98% de diesel (formando a mistura B2) e o MSI
extraido desta analise utilizando o ion 74.

Tabela 1. Parametros de validagdo do método.

Parametro Unidade | Resultado
Precisédo %CV 8,7
Exatidao % 110,0
LOQ mg/L 1,0
Linearidade mg/L 1,0 -800,0

Pode-se observar que a identificacdo dos
ésteres metilicos na mistura complexa com o diesel
é eficiente com a utilizacdo de apenas este Unico ion.
Para a identificacdo dos EEAG foi utilizado o
fragmento m/z 88.

al ¥l ¥ el vl S

H]]

My, i

[

Figura 1. a) CIT da mistura de EMAG b) CIT do B2
de Inaja e MSI do ion m/z 74
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Outros fragmentos de ésteres de acidos
graxos foram utlizados para comparacdo e
confrmacdo das identificacbes em  ésteres
insaturados e sililados.

Conclusdes |



Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

O método desenvolvido pode ser amplamente
aplicado para o controle de qualidade da mistura
Biodiesel/Diesel nos laboratérios da ANP.

Agradecimentos

CNPqg e FAPEAM.

252 Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica - SBQ



