APPLICATION NOTE

Determinacion de glicerol libre y total, y de mono-, di- y tri-glicéridos en

ésteres metilicos de acidos grasos (FAME) conforme a EN 14105

e Cumple con la norma EN 14105:2011

* Muestras de control de calidad incluidas

¢ Software dedicado para informes especificos
de biodiesel

Palabras clave:
FAME, EN14105, AC Biodiesel All in One,
Glicerol libre y total, mono-, di- y triglicéridos.

INTRODUCCION

El biodiesel es el equivalente "verde" del diesel
procedente del petrdleo. El biodiesel es un
combustible renovable derivado de algas, aceites
vegetales, grasas animales o aceites de cocina. Las
ventajas ambientales mds importantes del biodiesel
son que es biodegradable, es menos téxico, no
contiene compuestos aromaticos y el contenido en
azufre es muy bajo. Por lo tanto, la quema de
biocombustibles libera menor cantidad de 6xido de
azufre y de mondxido de carbono.
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SOLUCION

El AC BIODIESEL ALL IN ONE se ajusta
completamente a la Ultima versidon del método EN
14105. Combina los métodos de biodiesel mas
importantes en una Unica solucién completa.

Después de la derivatizacion con MSTFA, la
muestra se introduce en el inyector de
temperatura programable (TPI), donde se mezcla
con el gas portador limpio y es dirigida a la
columna analitica PDMS. La columna capilar separa
los componentes individuales en un horno de
temperatura programada después de lo cual son
detectados por el FID.

Las condiciones instrumentales se muestran en la
figura 2.

La cuantificacidon de glicerol se lleva a cabo frente
al patrén interno 1,2,4-butanotriol (figura 2 y 3).
Los mono-, di- y triglicéridos son cuantificados
directamente utilizando un patrén interno
diferente para cada tipo de glicérido (ver figura 4).
El resultado de los glicéridos se da en (m / m)%. La
media de los factores de respuesta se aplica a los
mono-, di- y triglicéridos para calcular el contenido
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Figura 1: Trans esterificacion de los triglicéridos a FAME. % /?/
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Los requisitos de calidad del biodiesel para su uso LEE ;/'/
como biocombustible puro o como mezcla para 02 /,/'/
afadir al diesel se definen en las especificaciones de 0.1 /1//
la norma ASTM D6751 y EN 14214. Estas normas 03 . ‘ Coneiaton 0 93428
aseguran que se cumplan entre otros los siguientes = = E—
factores en el proceso de produccion del Figura 2: Curva de calibracion del glicerol
combustible: reaccién completa, eliminacién de
glicerina, ausencia de acidos grasos polinsaturados,
eliminacion del alcohol y ausencia de acidos grasos
libres. El Método EN 14105 especifica la
determinacién de glicerol libre y total y de mono-,
di- y tri-glicéridos en ésteres metilicos de acidos
grasos.
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. . Parameter Setting
Glycerol Calibration sample 2 Inlet TPl
200 Injection Volume 1l
Qven initial Temp. 50 °C
180 = Qven initial Time min
£ Ramp 1 5°C / min
= Final Temperature 1 180 °C
180 £ Ramp 2 7 °C/min
3 Final Temperature 2 230 °C
140 Ramp 3 10 °C / min
Final Temperature 3 370 °C
120 Final Time 5 min
- Flow mode Constant flow
z Flow 3 ml/min
= 100 Column dimensions 15mx0.32
g mm x 0.1 um
50 Column type PDMS-1
- Detector FID
g Detector Temp 380 °C
50 = H, flow 35 ml/min
Air flow 350 mi/min
a0 Make-up flow (N,) 20 ml/min
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Figura 3: Muestra de calibracién del glicerol con patrén interno (butanotriol)
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Figura 4: Solucién de patrén de glicéridos
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FID1 A, Front Signal (RATGWROU.., - BIDDIESEL ALLIN-ONE UPGRADE 2011DATAE N 410501 202234 08F 0201.0)
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Calibration Date: 03-02-2012
Calibration Modified: 23-03-2012
Sauple Amt (ng) 100.00
Butanetriol (ISl 0.08
Monononadecanoate |I52) 0.49
Dinonadecanoate (IS3) 0.50
Trinonadecanoate (I54) 0.50

Mono Glyceride
DiGlyceride
TriGlyceride
Free Glycerol

0.42 Within spec. limits (Max. 0.80 nass%)
0.10 Within spec. limits (Max. 0.20 nass%)
0.05 Within spec, limits (Max. 0,20 nass%)
0.006 Within spec. limits (Max. 0.020 mass%)

Total Glycerol 0,136 Within spec. limits (Max. 0,250 mass%)

Column performance 1.78 Within spec. linits (Max. 1.9 massy)

Figura 5: Informe de resultados de la muestra
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Figura 6: Mezcla de monoglicéridos (utilizada para localizarlos)

PARA MAS INFORMACION:
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Rendimiento de la Columna

De acuerdo con el método EN 14105:2011, el factor
de respuesta relativo para el glicérido
dinonadecanoato (Di C38) frente al glicérido
trinonadecanoato (Tri C57) se calcula y reporta para
cada analisis individual de acuerdo a:

A A

DiC38 TriCs7

Apicss = area del pico del patrén interno Di C38
Mobpicsg = peso del patron interno Di C38 (mg)
Aricsy = area del pico del patrén interno Tri C57
Mrrics7 = peso del patrdn interno Tri C57 (mg)
Control de Especificaciones

Los resultados se comparan con las especificaciones
y se reporta como resultado apto (dentro de
especificaciones) o resultado no apto (figura 5).

CONCLUSION

El rendimiento del AC BIODIESEL ALL IN ONE estd
garantizado para el método EN 14105:2011. Se
cumplen todos los requisitos previstos en el mismo.

El AC BIODIESEL ALL IN ONE es también una
excelente opcidn para analizar materias primas de
FAME segun los métodos ASTM D6584, EN 14103,
EN 14110, prEN 16300y EN 15779.

Su innovador disefio de doble horno programable
asegura su Optima disponibilidad y flexibilidad a
distintos métodos, ya que no se requieren cambios
en la columna al variar de aplicacién y el sistema esta
"siempre listo", sin importar el método que se
necesite para la muestra.

Los materiales y muestras de referencia incluidos
junto al informe dedicado hacen que el AC BIODIESEL
ALL IN ONE sea una solucién de facil manejoy
rapidamente adaptable a cualquier laboratorio de
biodiesel.

7 QOllae

Servicios Profesionales
Angel del Gallo y Francisco Pefia, S.L.

Apartado 287

28400 Collado Villalba (Madrid)

Tel.: 91 8&;9 9018 Fa;(:g 8[1[9 90 24 <2 o W, Y ﬂ

www.gallpe.com + info@gallpe.com - F b
=N r’!d

www._paclp.com

USA =« FRANCE = GERMANY « NETHERLANDS = UAE = RUSSIA =« CHINA =« SINGAPORE =« SOUTH KOREA = THAILAND = INDIA




