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Introducao |

A presenca de contaminantes como glicerol, mono-,
di-, e triglicerideos no biodiesel apds sua producédo
pelo processo de transesterificacdo sdo tidos como
0s principais fatores determinantes na qualidade do
biodiesel’. O método de referéncia ASTM D 6584
para determinacdo destes contaminantes € indicado
para biodiesel metilico oriundo de girassol, colza e
soja. O objetivo deste trabalho é a aplicacdo do
método ASTM D 6584 a biodiesel etilico de
mamona, girassol e sebo/soja (20/80%). Visto que,
no Brasil a producéo de biodiesel via rota etilica e a
partir dessas fontes é de grande interesse.

Resultados e Discussao |

Foi utilizado sistema GC-2010 Shimadzu com auto-
injetor AOC-20i, injetor on-column, técnica de
injecdo simple on-column, coluna capilar de silica
fundida HT-5 com dimensées 25 m x 0,32 mm x 0,1
pm marca SGE com deteccdo por FID. Aquisicédo e
processamento de dados com Software GC Solution
Shimadzu.

Em virtude do dleo de mamona ter alta
concentragcao em sua composicao do éster derivado
do acido ricinoléico leva a uma maior presenca de
grupos hidroxilas no biodiesel e nos contaminantes
(mono-, di- e triglicerideos) em comparacdo as
outras amostras de biodiesel. Em virtude dessa
particularidade do biodiesel de mamona somente
para tal foi necessario a otimizagdo da reacdo de
sililacéo com MSTFA (N-metil-N-
trimetilsililtrifluoracetamida), foram realizados
ensaios com 100 pL (conforme método ASTM D
6584) e 500 pL de MSTFA. O padréo interno (s) — (-
)- 1,2,4 butanotriol serve como o0 mais sensivel
indicador da incompleta reacdo de sililag:éoz. No
caso de insuficiente sillacdo, os trés grupos
hidroxilas do butanotriol ndo séo sililados, seu pico
se apresenta dividido e com uma reducgdo drastica
na altura. Primeiramente foi feita derivatizacdo de
uma amostra de biodiesel metilico de girassol para o
qgual o método ASTM D 6584 ¢ indicado e a altura
do pico do butanotriol foi tida como referéncia de
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uma reacdo de sililacdo completa. Posteriormente
foram realizados ensaios com 100 pL e 500 uL de
MSTFA com o biodiesel etilico de mamona. O
volume escolhido de MSTFA foi 500 yL por garantir
uma completa reacéo de sililacdo, pois a altura do
pico se sobrepbs a altura do pico obtido com
biodiesel metilico de girassol tido como referéncia. O
volume de 100 yL de MSTFA indicado pelo método
ASTM D 6584 para outros tipos de biodiesel no caso
do éster etilico mamona representou uma sililagao
incompleta com drastica reducdo na altura do pico
do (s) — (-)-1,2,4 butanotriol além da divisdo do pico.
A fim de garantir um método com quantificacdo
segura de mono-, di-, ftriglicerideos e como
consequéncia glicerol total para todas amostras foi
avaliada a influéncia causada por um aumento de
temperatura mais brando na separacdo dos
compostos. Logo, foi possivel observar a
semelhanca do perfil cromatografico entre a
separacdo com aumento de temperatura mais
brando e o método ASTM D 6584. Com isso a
utilizagdo para os ésteres etilicos analisados nas
condi¢bes cromatograficas conforme método ASTM
D 6584 ndo compromete a determinacdo dos
compostos de interesse.

Pelo fato da modificacdo da reacéo de sililacdo para
o0 biodiesel de mamona foram realizados ensaios de
exatiddo e precisdo do método. Os valores obtidos
foram entre 67 e 97,4% com RSD<1,9% para o
glicerol; 67 e 104,2% com RSD<2,5% para
monooleina e 53,1 e 95,8% com RSD<4,2% para
dioleina.

Conclusdes |

O método ASTM D 6584 pode ser aplicado a
amostras de biodiesel etilico de mamona, girassol e
mistura de sebo/soja (20/80%).

Agradecimentos |

A FURG e ao PPGQTA

1 Mittelbach, M. Bioresour. Technol. 1996, 56, 7.

2 plank, C.; Lorbeer E., Journal of Chromatography A, 1995, 697,
461.



