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RESUMO

O biodiesel é um biocombustivel, empregado como substituinte total ou parcial ao
diesel em motores de ignicdo por compressdo. E constituido por uma mistura de
ésteres graxos obtida a partir de 6leos ou gorduras por reagao de transesterificacao.
Além da fonte graxa, a reagao envolve um alcool e requer o uso de catalisadores. A
presenca de residuos de alcool no biodiesel pode causar a diminuicdo do ponto de
fulgor, do nimero de cetano e da lubricidade do combustivel, além de causar a
oxidacdo do motor. Um dos parametros que devem ser analisados para a sua
comercializagéo € o teor de alcool, cujo limite maximo estabelecido é de 0,2%. A
metodologia analitica oficial que é empregada para determinagdo de alcool em
biodiesel é a cromatografia gasosa. O objetivo do presente trabalho foi implementar
metodologia analitica para a determinagcdo de etanol e metanol residual em
biodieseis etilico e metilico de 6leo de soja por Ressonancia Magnética Nuclear de
Hidrogénio com quantificacdo por adicdo-padrao. Os biodieseis de éleo de soja
foram obtidos por transesterificagdo alcalina na presenca de gliceroxido de sédio.
Curvas analiticas foram construidas com solu¢des das amostras com adi¢cdo dos
padrdes (MeOH Sigma grau espectrofotométrico e EtOH Dinamica PA) em
concentragdes de 0,05, 0,10, 0,15, 0,20 e 0,25%. Para tanto, aliquotas de 10 g de
cada biodiesel receberam as quantidades apropriadas de padrdao e foram
homogeneizadas. Para a aquisi¢cdo dos espectros, 100 uL das amostras fortificadas
foram dissolvidos em 500 pL de CDCl3 (Cambridge I. L., 1% TMS). Solugbes das
amostras originais nao fortificadas foram, também, preparadas. Os espectros foram
adquiridos em um espectrometro Varian Oxford operando a 400 MHz, (32 scans e
delay de 1 s) em triplicata. As recuperacdes foram calculadas como percentual da
concentragcdo obtida pela equacao da reta em relagdo a concentragdo nominal da
solugéo e podem ser usadas como avaliagdo da exatidao. Os limites de detecgao e
quantificacao foram obtidos a partir dos parémetros das curvas analiticas. Nas
condigbes de analise, 0 método para metanol mostrou-se cerca de vinte vezes mais
sensivel que para o etanol. Limites de detecgao e de quantificagao de 0,02 e 0,07%,
respectivamente, foram observados na determinagdo de metanol residual. Para o
etanol, foram encontrados valores de 0,03 e 0,11%. O limite maximo estabelecido
pela legislagdo brasileira é de 0,2%. Para concentragbes do alcool iguais ou
superiores aos limites de quantificagcdo, recuperagées de 96 a 106% foram
estimadas, assegurando a exatiddo do método. Desvios padrao relativos de 4,4% ou
inferiores foram estimados para concentragées do alcool iguais ou superiores aos
limites de quantificagdo, assegurando a repetitividade do método. Nao foram
detectados residuos de alcool nos biodieseis obtidos.
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