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1 - Introdução
 O Biodiesel é uma alternativa de combustível 

renovável, não tóxico, biodegradável, não inflamável, livre 
de enxofre e que contribui para a redução de emissão de 
gases aromáticos e CO2.1 O biodiesel é composto por uma 
mistura de ésteres alquílicos de ácidos graxos derivados de 
óleos e gorduras, vegetais ou animais, tais como, soja, 
mamona, dendê, girassol, babaçu, pinhão manso, sebo 
bovino, gordura de frango dentre outras.1

No Brasil, aproximadamente 79% da produção de 
biodiesel é proveniente do óleo de soja, 14% é com base na 
gordura bovina e o restante da produção é oriunda do óleo 
de fritura, de óleo de algodão, gordura de porco, gordura de
frango, óleo de palma e outras.2

O biodiesel brasileiro é fiscalizado pela Agência 
Nacional de Petróleo, Gás Natural e Biocombustíveis 
(ANP) que, na RNº45 de 2014, determina a utilização da 
norma EN14103 para quantificação de FAMEs.3 Assim, a 
finalidade deste trabalho foi comparar a metodologia 
EN14103 com um método alternativo baseado em 
cromatografia gasosa com fator resposta para análise de 
biodiesel proveniente de diferentes matérias-primas. 

2 - Material e Métodos
 Um padrão de biodiesel B100 (100% ésteres 

metílicos) e três amostras (com diferentes proporções de 
ésteres metílicos) foram produzidos para cada um dos
seguintes materiais graxos: óleo de algodão, óleo de canola, 
óleo de coco, óleo de dendê, óleo de gergelim, óleo de 
girassol, óleo de mamona, óleo de milho e gordura de 
frango. 

Os padrões e as amostras de biodiesel foram 
obtidos via reação de transesterificação do material graxo 
com metanol na presença de hidróxido de sódio em 
diferentes razões molares (material graxo:MeOH:NaOH),  
tempos reacionais e temperaturas a fim de obter amostras 
com diferentes porcentagens de conversão de 
triacilglicerídeos em éteres metílicos. 

Ao término das reações, quando separadas as 
fases, as análises foram feitas na fase biodiesel. Estas 
amostras foram neutralizadas com solução aquosa de ácido 
fosfórico 5% (v/v) e lavadas com solução aquosa de NaCl 
até atingir pH 7,0. 

Para a confirmação de que foram geradas amostras 
de padrões de biodiesel, foi utilizada a técnica de RMN H1

para determinar a conversão de triacilglicerídeos em ésteres 
metílicos, de forma que, quando alcançada uma conversão 
acima de 97%, o biodiesel foi considerado padrão. 

Antes da quantificação de ésteres metílicos, foi 
feita a caracterização dos materiais graxos utilizados, 

utilizando a metodologia da norma europeia EN14103
adaptada, de forma que, foi empregado um instrumento GC 
FID- 2010/Shimadzu, com injetor split/splitless, coluna 
capilar polar (30 m x 32 mm x ), gás hidrogênio 
como gás de arraste e tempo total de análise de 11 min. A 
composição em ácidos graxos foi calculada com base na 
identificação dos ácidos graxos por comparação dos tempos 
de retenção com misturas padrões de ésteres metílicos. 

A metodologia proposta para análise do teor de 
ésteres metílicos foi realizada no mesmo instrumento GC 
FID; 
gás hidrogênio como gás de arraste e tempo total de análise 
de 21 min. O teor de FAMEs foi calculado por
normalização com fator resposta, F, determinado em cada 
dia de análise utilizando um padrão de B100.   

A norma EN 14103, indicada pela ANP, foi 
empregada no estudo comparativo dos resultados obtidos 
com a metodologia proposta neste trabalho para 
quantificação de ésteres metílicos. 

3 - Resultados e Discussão
Na Figura 1, tem-se um cromatograma obtido no 

método utilizado para caracterização dos materiais graxos, 
neste caso, do óleo de algodão, onde foi possível determinar 
os ácidos graxos presentes nesse tipo de biodiesel. Os 
cromatogramas dos demais tipos de biodiesel analisados 
durante o estudo, foram obtidos da mesma forma. 

Figura 1. Cromatograma obtido através do método de 
caracterização em ácidos graxos para o óleo de algodão. 

 As Figuras 2 e 3 mostram os cromatogramas
obtidos com as amostras de biodiesel padrão de cada 
matéria graxa, os quais foram empregados na determinação 
do fator resposta. 
  Através das Figuras 2 e 3, pode-se observar a 
seletividade do método proposto, de forma que, foi possível
determinar os ésteres metílicos presentes nas amostras de 
todos os tipos de biodiesel avaliados. 
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Figura 2. Cromatogramas das amostras de B100 dos óleos 
de algodão, canola, coco, dendê e gordura de frango, 
analisados no método proposto. 

Figura 3. Cromatogramas das amostras de B100 dos óleos 
de gergelim, girassol, mamona e milho , analisados no 
método proposto. 

Na Tabela 1, encontra-se a comparação da 
metodologia proposta com o método indicado pela ANP, 
EN 14103, para a determinação de ésteres metílicos de cada 
uma das três amostras de cada tipo de biodiesel. Na mesma 
tabela estão os desvios padrões de cada metodologia, os 
quais foram calculados através da repetitividade do método 
e adotados como a variação dos métodos. 

De acordo com os resultados apresentados na 
Tabela 1, o método proposto apresentou coerência com o 
método EN 14103 nas análises do biodiesel metílico do 
óleo de algodão, dendê e girassol. Para o biodiesel das 
demais matérias primas ocorreram variações. 

 Em relação ao biodiesel de coco, a explicação para 
a diferença na resposta da metodologia validada é em 
relação a deficiência do método da norma EN 14103, visto 
que, esta foi desenvolvida e aplicada para amostras de 
biodiesel proveniente de matérias-primas que apresentam 
apenas ésteres entre C14 e C24 em suas composições, 
enquanto o biodiesel de coco apresenta C8, C10 e C12. 
  

  

Tabela 1. Comparação dos resultados para a determinação 
do teor de ésteres metílicos em diferentes tipos de biodiesel 
analisados no método proposto e norma EN 14103.

Ésteres metílicos (%)

Material 
graxo

Método proposto 
(±0,6)

EN14103 GC 
(±1)

14,3 13
Algodão 43 43

63,5 62
17,0 15

Canola 34,2 28
41,4 40
48,8 23

Coco 62,0 32
68,7 32
30,8 31

Dendê 40,0 39
51,6 51
7,7 6

Gergelim 8,8 7
44,1 40
11,0 9

Girassol 40,0 40
54,5 53

Gordura 27,2 23
De 43,0 40

Frango 65,4 57
22,6 16

Mamona 25,2 20
65,2 52
6,9 5

Milho 40,4 34
54,3 54
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