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RESUMEN

En la presente tesis se desarrollaron y evaluaron diferentes metodologias para la determinacion de
diversos componentes en el bio-oil. Para ello se emplearon distintas técnicas cromatograficas, con
el objetivo de determinar acidos organicos de cadena corta, compuestos volatiles, azlicares y
aldehidos en bio-oil y sus fracciones. La caracterizacion y determinacion de estos analitos ademas
sirve de base para evaluar las condiciones Optimas de pir6lisis de biomasa, para orientar el proceso
hacia la obtencion de productos quimicos de interés industrial.

Para la determinacion de los aldehidos de bajo peso molecular, como formaldehido, acetaldehido y
propionaldehido, se evalud su determinacion por HPLC-UV, previa derivatizacion con 2,4-DNPH.
Las condiciones de esta derivatizacion pueden provocar reacciones no deseadas que afecten la
estabilidad del bio-oil y de sus principales componentes.

Por ello fue necesario desarrollar una metodologia de mayor selectividad y en que la reaccion de
derivatizacion no se realice en condiciones que afecten la cuantificacion. Este procedimiento esta
basado en la utilizacion de la microextraccion en fase solida en modo espacio de cabeza (head
space), empleando la derivatizacion directamente en la fibra con PFBHA como agente
derivatizante. Posteriormente la separacion/deteccion es realizada en un sistema GC/MS. Esta
metodologia demostré ser sencilla y rapida. Ademas es posible su optimizacion, empleando
herramientas quimiométricas. Alternativamente se desarrolldo un método basado en la derivatizacion
en la solucion de la muestra, empleando el sistema de inyeccién en modo espacio de cabeza. Los
aldehidos determinados por ambas metodologias fueron: formaldehido (~ 2 %), acetaldehido (~ 0.1
%) y propionaldehido (~ 0.05 %).

Mediante cromatografia liquida de alta resolucion, en la modalidad de fase inversa en serie con
exclusion idnica y deteccion directa al UV a 210 nm, es posible la determinaciéon por inyeccion
directa de acidos organicos (formico, acético y propionico) en fracciones de bio-oil obtenidas por
destilacion. Ello no requiere un tratamiento previo de la muestra, sin embargo esta metodologia no
es aplicable a muestras de bio-oil crudo, por los interferentes que éste contiene.

Los azucares en bio-oil fueron determinados por HPTLC. Con esta técnica fue posible la
cuantificacion de los principales aziicares en el bio-oil. Para ello fue necesaria la implementacion de
un sistema de screening para descartar la presencia de glucosa en las muestras, ya que de estar
presente en altas concentraciones, podria interferir en la cuantificacion del celobiosano. Esta
metodologia puede aplicarse directamente a muestras de bio-oil crudo, fracciones de solventes
organicos y fracciones acuosas e incluso a muestras de lignina pirolitica. Los principales azlicares
que se determinaron fueron: levoglucosano (~ 1.5-3 %), celobiosano (~ 0.5-2.0 %), xilosa y
arabinosa. Estos ltimos en la mayoria de las muestras, si es que se detectaban, se encontraban bajo
los limites de cuantificacion del método.

Ademas se desarrolld una metodologia sencilla basada en la derivatizacion de analitos con BSTFA.
Ello permite determinar acidos organicos y azicares, los cuales pueden ser derivatizados de forma
simultanea y cuantificados en un solo cromatograma, empleando un estandar interno para cada

Doctorado en Ciencias y Tecnologia Analitica

X1



grupo de compuestos. Los principales acidos determinados mediante este método fueron acido
férmico (~ 0.5-2 %), acético (~ 1.5-3.0 %), propionico (~ 0.1-0.8 %), lactico (~ 0.1-0.6 %) y
glicolico. A su vez, los principales azucares determinados fueron levoglucosano (~ 1.5-2.8 %),
celobiosano (~0.2-1.5 %), xilosa (~ 0.05 %) y arabinosa (~ 0.05 %).

Dependiendo de la utilidad que tenga el bio-oil a nivel industrial, las metodologias desarrolladas
pueden ser aplicadas de forma individual o complementada con el método general de
caracterizacion de bio-oil mediante su inyeccion directa a GC/MS. De esta forma es posible contar
con diferentes alternativas para la cuantificacion de los compuestos en el bio-oil.
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