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Quantificacao de Biodiesel por FTIR

Nota de Aplicacao — FTIR FTIR-002

Introducao

A obrigatoriedade da utilizagdo de biodiesel
misturado ao diesel de origem mineral
comercializado pressupbe a necessidade de
verificacdo da mistura, sendo fundamental para
isto um método rapido e efetivo de analise.

Esta nota de aplicagdo tem por finalidade
verificar a utilizacdo e desempenho do
espectrofotdmetro  de  infravermelho  por
transformada de Fourier modelo IRPrestige-21
para a andlise quantitativa de misturas contendo
diesel de origem mineral e de origem
vegetal/animal (biodiesel), visando determinar o
teor da referida mistura.

As analises desenvolvidas seguem adaptacao
das normas DIN EN 14078 (“Liquid petroleum
products - Determination of fatty methyl ester
(FAME) content in middle distillates - Infrared
spectrometry method”’), e NBR 15568 (“Biodiesel
- Determinacdo do teor de biodiesel em o6leo
diesel por espectroscopia na regido do
infravermelho médio”), que estabelecem as
condicbes para determinacdo do teor de
biodiesel - metilico e/ou etilico — na faixa de 0,5%
(v/v) a 30,0% (v/v)- em Oleo diesel, utilizando

espectroscopia na regiao do infravermelho médio.

Procedimento
Padrdes de calibragcao de diversas

concentragées (0; 0,7; 1,4; 2,1; 2,8; 3,5; 42 e

) SHIMADZU
DO BRASIL

4,9 %) de biodiesel em diesel mineral foram
preparados através da diluicdo direta de
biodiesel B100 em diesel mineral puro, seguida
de diluicao 1:10 (V/V) em cicloexano.

Amostras para andlise e determinagdo da
concentragdo de biodiesel foram coletadas em
diferentes  estabelecimentos comerciais e
utilizadas diretamente como recebidas. Estas
amostras foram analisadas seguindo as mesmas
condicdes operacionais utilizadas para obtengéao
da curva de calibracdo. Opcionalmente podem-
se utilizar padrées e amostras sem diluicao em
cicloexano. Amostras apresentando turbidez
devem ser aquecidas a 25 °C por 15 minutos em
banho de ultrassom.

Utilizou-se cela para amostras liquidas de
caminho ético de 0,1 mm com janela de KBr.
Alternativamente, janelas de outros materiais,
como NaCl, ZnSe e KRS-5, podem ser utilizadas,
assim como de diferentes caminhos o6ticos,
levando-se em consideracdo neste caso que os
valores de absorbancia nao extrapolem os limites
da Lei de Beer-Lambert, em especial para
elevadas concentracbes onde pode ocorrer
perda de radiacao por efeitos de disperséo.

Resultados
Para andlise quantitativa em FTIR recomenda-se
a leitura em unidades de absorbancia, pois esta

apresenta correlacdo linear com a concentracao.

Shimadzu do Brasil Comércio Ltda.
Avenida Marqués de Sao Vicente, 1771
S&o Paulo - SP - 01139-003
www.shimadzu.com.br



Importante salientar que diferentes matérias
primas utilizadas na producdo de biodiesel
podem eventualmente afetar a confiabilidade do
resultado analitico. Por este motivo recomenda-
se a utilizacao, sempre que possivel, de padroes
e amostras de mesma origem.

A Figura 1 apresenta a sobreposicdo de
espectros de padrées da mistura diesel
mineral/biodiesel obtidos em diferentes
concentragbes. Utilizando estes espectros foi
possivel construir uma curva de calibracao
utilizando-se método de multiplos pontos, através
de regressao linear sem passagem pela origem.
A calibragao multivariada através do método PLS
(partial least squares, minimos quadrados
parciais), também pode ser utilizada sendo
recomendada neste caso a utilizacdo de no
minimo 25 padrdes de diferentes concentragoes.
Apesar da necessidade de utilizacdo de um
maior numero de padrées, a calibragao
multivariada apresenta como vantagem a
tolerancia a espectros de baixa resolugdo e
diversidade de matriz.

A escolha e utilizagcdo do comprimento de onda
em 1747,5 cm™ refere-se a banda de absorcédo
no infravermelho do grupo funcional carbonila,
presente no biodiesel e ausente no diesel de

origem mineral.
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Figura 1. Espectros obtidos para diferentes
concentragdes de biodiesel.
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Na curva de calibragdo obtida com janela KBr,
cujo resultado é mostrado na Figura 2, denota-se
excelente linearidade, obtendo-se coeficiente de
correlagado de 0,9998. Através dos resultados
obtidos é possivel determinar os limites de
deteccao e quantificagao, sendo estes de 0,1 e
0,3 %, respectivamente.
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Figura 2. Curva de calibragdo para quantificagdo da
mistura diesel mineral/biodiesel, utilizando-se janela de
KBr de 0,1 mm de caminho 6tico.

A Tabela 1 apresenta os resultados de
concentracdo de biodiesel obtidos para

diferentes amostras comerciais analisadas.

Tabela 1. Resultados obtidos para analise de biodiesel
em amostras comerciais de diesel combustivel.

pmesva | Oqpoerasinge | it
A 8,5 1,625
B 3,7 0,722
C 6,8 1,312
D 6,8 1,318
E 10,4 1,984

Além da utilizacdo de analise por método de
transmissdo utilizando cela selada, métodos de
reflexdo, como por exemplo, ATR (Attenuated
Total Reflectance, reflexdao total atenuada)
podem ser utilizados.
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