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Introducao |

A padronizacgdo e a validagdo de um método
de quantificacdo para a analise de biodiesel por
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) seria
importante para seu controle de qualidade, uma vez
gue determina o teor de ésteres de acidos graxos
(EsAG), monoacilgliceréis (MAG), diacilglicerois
(DAG) e triacilgliceréis (TAG)®. Para tanto, a selecé@o
ou producdo de padrées de classes elou
constituintes de biodiesel sdo etapas de grande
importancia, ndo tendo sucedaneo na literatura.

Desta forma, o principal objetivo do presente
estudo foi a producdo de padrbes das principais
classes de substancias constituintes do biodiesel,
ou seja, de EsAG, MAG, DAG e TAG. Para o
planejamento da producdo, foi aplicada uma
metodologia partindo: (1) da analise por CLAE de
Oleos vegetais (OV) e de seus produtos de
transesterificacdo (PTOV) a diversos graus de
conversdo; (2) de um ajuste da composicdo dos
padrdes, a partir destes OV e PTOV, pelo método
de quadrados minimos; e (3) de modelos
matematicos representativos da CLAE para a
simulagéo dos cromatogramas.

Os modelos matematicos, de momentos
estatisticos, representativos da CLAE ndo possuem
sucedaneo para este proposito, mas sua aplicagao
tem sido satisfatoriamente demonstrada em
processos cromatograficos de isolamento de
produtos naturais, como no isolamento por CLAE

preparativa de carotendides, taxanos,
ginsenosideos, vitaminas, esteviosideo® e
alcal6ides®.

Resultados e Discussao |

As analises cromatogréficas foram realizadas
a partir do método de Holcapek et al.!, em coluna de
250x4,6 mm, com fase Microsorb RP18 (5 um) a
temperatura ambiente, com vazdo de 1 mL/min e
gradiente ternario com os solventes metanol e 2-
propanol:hexano  (50:40). A  deteccdo foi
acompanhada a 205 nm.

Os padrbes foram preparados a partir das
composicdes planejadas pela metodologia adotada.
A Figura 1 representa o cromatograma simulado (a)
e experimental (b) do padréo de ESAG, da mistura
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dos PTOV (90 min de refluxo; razdo molar
6leo:metanol 1:9) de soja, milho e canola (20:10:70).

= 1500 g
w a E b
° 1000

EMLn

o
Q
o
EMO

>

[

0 5 10 15 0 5 10 15
Tempo (Min) Tempo (Min)

Figura 1. Cromatograma simulado (a) e
experimental (b) do padrdo de ESAG. Esteres
metilicos dos &cidos oleico (EMO), linoleico (EML) e
linolénico (EMLnN) com intensidades na razéo 2:4:1.

A Figura 2 representa o cromatograma
simulado (a) e experimental (b) do padrdo de DAG,
da mistura dos PTOV (5 min de refluxo; razdo molar
6leo:metanol 1:3) de soja, milho e canola (20:60:20).
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Figura 2. Cromatograma simulado (a) e
experimental (b) do padrdo de DAG. Intensidades
na razéo 1:4:20:20:2.

De mesma forma também foram produzidos
padres de MAG e TAG, obtendo-se resultados
satisfatérios.

Conclusoes

Ao compararmos 0S  cromatogramas
simulados com os experimentais verifica-se que a
metodologia adotada, envolvendo andlise, ajuste e
simulagbes, foi eficiente no planejamento e
producdo de padrdes para a analise de biodiesel
por CLAE, podendo contribuir para o
desenvolvimento de um método de andlise
guantitativa do biodiesel.
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