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1. Introduccion:

La produccion de aceites vegetales para la obtencion de biocombustibles ha
incrementado en las Udltimas décadas, haciéndolo un material atractivo
comercialmente por su potencial aplicacién. El denominado Biodiésel, derivado
de una amplia variedad de aceites vegetales, esta constituido por ésteres de
acidos grasos conocidos como FAME (Fatty Acid Methyl Esters) elaborados a
partir de procesos de transesterificacion ™. En el proceso de elaboracion
industrial de biodiesel, existe una demanda de métodos instrumentales utiles
gue faciliten la rapida deteccion y cuantificacion de FAME sin generar
subproductos contaminantes. En el presente trabajo, se sintetiza biodiesel a
partir de distintas matrices vegetales con un proceso que permite optimizar un
método cromatografico que determina la composicion porcentual del FAME
producido.

2. Metodologia:
Andlisis cromatogréfico por GC-FID

Los FAME obtenidos por transesterificacion fueron inyectados a un
cromatdgrafo Agilent 6890N acoplado a FID.

Temperatura maxima 250 °C
Flujo columna 21°C/min
Volumen inyeccion 1,0 mL
Programa 1 210 °C
Tiempo 1 13 min.
Rampa 1 5°C/min
Programa 2 230°C
Tiempo 2 15 min
Tiempo equilibrio 0,0 min
Columna Hp-INNOWAX
Carrier Gas Helio
Temperatura FID 250°C
Flujo H, 45,0 mL/min
Aire 450,0 mL/min
Rango 1
Atenuacion -5

Tabla 1. Parametros instrumentales

La incertidumbre asociada con el inyector Cool on Column (COC) fue
controlada segun el método de cuantificacion de normalizacion de areas. Se
determinaron las areas de todos los picos eluidos, la concentracion de cada
compuesto fue calculada relacionando su area respecto al total de los demés
picos.
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3. Resultados y Discusién:

Se obtuvieron los FAME de los aceites correspondientes los cuales fueron
detectados y cuantificados por el método cromatografico descrito.

La resolucion facilité la asignacion de los ésteres presentes. La elucion de los
16 estdndares de FAME desde C6:0 al C22:1 fueron Optimamente resueltos
facilitando la asignacién de cada compuesto, distinguiéndose sus tiempos de
retencion.
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o Tiempo de
N° pico FAME Formula. retencign (min)

1 Caproato m.e. C6:0 9,9

2 Caprilato m.e. C8:0 12,6
3 Caprato m.e. C10:0 15,1
4 Laurato m.e. C12:0 17,5
5 miristato m.e. C14:0 19,9
6 palmitato m.e. C16:0 21,6
7 palmitoleato m.e. Ci61 21,7
8 Margariato m.e. C17:.0 22,3
9 estearato m.e. C18:0 23,3
10 oleato m.e. C18:1 23,6
11 linoleato m.e. C18:2 24,2
12 linolenato m.e. C18:3 25,1
13 eicosanato m.e C20:0 26,1
14 eicosenato m.e C20:1 26,6
15 Docosanoato m.e C22:.0 30,6
16 erucato m.e C22:1 31,3

En general, los FAMES eluyen en relacion al incremento de la longitud de su
cadena carbonada. Igualmente, se observa que las insaturaciones incrementan
los tiempos de retencion al aumentar su polaridad . El reducido tiempo de
analisis, posibilito la lectura de una amplia variedad de muestras. La
cuantificacion por normalizacion de areas resultd ser util para determinar la
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cantidad porcentual de los analitos controlandose la incertidumbre asociada a
la inyeccion manual. En rigor, la repetibilidad de las muestras fue aceptable.

Aceite de Soja. Se detectaron principalmente los ésteres del orden C18:1-
C18:2 los cuales se encuentran regularmente en éste tipo de muestra. Los
FAME elaborados industrialmente muestran un perfil cromatogréfico similar a
los obtenidos en laboratorio.

— Soja
cs8:0 c10:0 c12:0 c14:0
T T T T T
12.5 15.0 17.5 20.0

— Biodiesel

cs8:0 c1o0:0 c12:0 c14:0 C20:0 c20:1
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Retention Time (min)

Aceite de Canola. Se evidencio la presencia de ésteres del orden del C18:1.
También, se pudo apreciar una importante diferencia entre los dos tipos de
aceites de canola analizados. La deteccion de los isomeros del a-linolenato
m.e. en el aceite refinado forma un triplete alrededor de los 25 minutos la cual
representan una alta importancia nutricional y farmacéutica . Con ello, se
pueden distinguir entre los dos tipos de aceites ya que el denominado Virgen
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no presenta dicho perfil, posiblemente se deba a su bajo grado de refinamiento.

c18:1

Canola Virgen
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c16:0

c18:0
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Aceite de Coco. Se puede asumir directamente que el aceite de coco esta
constituido por lipidos saturados. Los cromatogramas muestran acidos grasos
de cadenas cortas y saturadas.
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YPF
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Aceite de Ricino. El pico de més alta intensidad se debe al ricinoleato m.e.
compuesto particular de ésta matriz vegetal. Ademas, se evidencio el di-hidroxi
estearato m.e. También, estructuralmente son los compuestos més polares que
se han identificado en el presente trabajo con un importante tiempo de elucion.
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EAME % FAME
Biodiesel Soja Sﬁgg:ﬁ rce?irr]lgldao Coco Ricino
C8:0 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 7 <0.1
C10:0 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 6 <0.1
C12:0 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 47 <0.1
C14:0 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 18 <0.1
C16:0 10 10 4 4 10 11
Cl6:1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1
C17:0 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1 <0.1
C18:0 5,0 4,6 1,4 2,0 3 1,3
Cc18:1 23 23 69 64 8 3,7
C18:2 54 54 16 19 2 4.6
C18:3 7,6 7,1 8,1 8,9 <0.1 0,5
C20:0 0,1 0,4 0,6 0,6 <0.1 0,1
C20:1 0,3 0,3 1,2 1,2 <0.1 0,4
C22:0 0,6 0,4 0,3 0,3 <0.1 0,0
C22:1 0,1 0,1 0,1 0,2 <0.1 0,0
C18:1(OH) 88,0
C18:0(0H)2 04

4. Conclusiones:

El proceso de transesterificacion, basado en catalizadores homogéneos
alcalinos, gener6 derivados de tipo FAME a partir de diferentes aceites
vegetales en condiciones no drasticas de sintesis en términos de temperatura,
presion y generacion de residuos. Ademas, el método cromatografico descrito
hizo una distinciobn efectiva entre los aceites analizados ya que sus
correspondientes derivados presentan un perfil completamente distinto entre
ellos. Esto se debe a que cada matriz vegetal posee una distribucion porcentual
de acidos grasos Unica, facilitando su identificacion. La inyeccion de tipo COC
en forma manual no afectd considerablemente la repetibilidad respecto a
parametros tales como el tiempo de retencion y contenido porcentual, siendo
un tipo de inyeccion controlable.
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