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Introducao |

O biodiesel é um combustivel renovavel que pode
substituir o diesel de petréleo com varias vantagens
ambientais. Contudo sem garantir a qualidade desse
combustivel nao sera possivel garantir a sua
aceitacdo no mercado. Portanto os métodos de
controle de qualidade tém um papel fundamental na
consolidagdo desse combustivel no pais. Nesse
trabalho, procuramos desenvolver um método de
andlise simples por CLAE em fase normal, utilizando
detector de UV para verificar a conversao em
ésteres metilicos/etilicos (biodiesel).

Existem varias técnicas analiticas para avaliar a
qualidade do biodiesel inclusive metodologias
cromatograficas como CCD, CG e CLAE'. A
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) é
aquela que vem sendo menos empregada, apesar
do seu potencial de aplicagéo. No presente trabalho,
€ descrito um método rapido por CLAE em fase
normal para analise de conversdo em ésteres
metilicos/etilicos.

Resultados e Discussao |

Os padroes de tripalmitina (TG), dipalmitina
(DG), 1-monopalmitoila-rac-glicerol (MG), acido
palmitico (FFA) todos Supelco e de éster metilico do
acido palmitico (FAME) Sigma foram preparados na
concentragdo de 5,0 mg/mL. Foram analisadas as
amostras dos padrdes e diversas amostras de
biodiesel preparadas em mistura de Hexano:i-PrOH
na proporgao de 8:2.

As andlises foram realizadas num cromatégrafo
liquido SHIMADZU Prominence LC-20A, equipado
com um injetor automético SIL-20A, detector UV-
Vis-DAD SPD-M20A, bomba quaternaria LC-10AT
Vp e software LC Solutions. No desenvolvimento do
método aqui proposto, foram testadas diferentes
colunas de fase normal (Si 60 e CN), diferentes
solventes, tanto para a fase mével como para a
preparacao das amostras. Anteriormente Foglia et
al' desenvolveram um método de andlise por CLAE
em fase normal, porém com detector de
espalhamento de Iluz (ELSD). Alternativamente
testamos um detector do tipo UV/Vis, por causa da
maior disponibilidade, apesar da sua maior limitagéao
de detecgao. Para isso foi fundamental, a alteracao
da composigdo da fase movel e do solvente de
preparacao de amostra. O gradiente de separagao
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desenvolvido é composto de: 100 % de hexano por
5 min, alterando-se linearmente para 20 % de
hexano e 80 % de i-PrOH até 10 min (periodo de
andlise), retornando a 100 % de hexano em 5 min
(pbs-andlise) e permanecendo mais 5 min (pré-
analise). A tabela 1 mostra os tempos de retengao
dos padrdes analisados em triplicata.

Tabela 01. Tempos de retengdo médios dos padroes.

FAME | TG | DG | MG | FFA
3,15 | 4,31 [8,78] 10,58

Padroes
tr (mMin)

A figura 1 apresenta um cromatograma do
biodiesel de ucuuba (Virola surinamensis), obtido
pela transesterificacdo pela via etilica, usando 2%
de NaOH como catalisador a 60 °C.
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Figura 01. Cromatograma de andlise de amostra de
biodiesel de ucuuba por CLAE em fase normal a 215 nm.

Foi possivel identificar os componentes, com boa
resolugéo, detectabilidade, linearidade e rapidez de
analise.

Conclusoes |

Na préxima etapa, pretende-se validar o método
para a quantificagdo dos componentes presentes no
biodiesel. O método apresentado mostrou-se rapido
e eficiente para andlise de biodiesel.
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