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Introducao

Devido principalmente ao acoplamento de
técnicas de extragdo com as de detecgao, somente
nas duas Ultimas décadas, estudos da distribuigéo e
impactos de compostos organicos volateis (COVs)
em ambientes estuarinos e oceénicos, em niveis de
deteccao estdo ocorrendo. COVs representa uma
classe de substancias organicas caracterizada
principalmente pela alta volatiidade sob as
condigbes ambientais (ponto de ebuligdo abaixo de
150 °C ou pressao de vapor acima de 0,01 kPa) '
Sao compostos extensivamente emitidos para o
meio ambiente por fontes industriais e considerados
nocivos (efeitos neurotdxicos e carcinogénicos)
mesmo em baixas concentragéesz. Entretanto,
existe uma grande escassez de metodologia
aplicada a determinagdo de COVs em matrizes
aquosas ambientais salinas, como as aguas
encontradas em ambientes estuarinos e marinhos.
Tendo em vista as dificuldades analiticas e os
baixos  niveis  exigidos pelas legislagbes
governamentais, o objetivo deste estudo € produzir
um protocolo analitico simples, sensivel e que
elimine também o efeito matriz, utilizando a técnica
de headspace e a cromatografia gasosa (HS-GC)
para a determinacdo de COVs em agua do mar.

Resultados e Discussao

Foi utilizado um cromatografo gasoso (modelo
Triplus HS-Trace GC Ultra), com detectores PID e
FID em série, da marca Thermo. Foi criado um
protocolo analitico, avaliando a limpeza do material
utilizado, validacdo das melhores condigcbes do
modulo de amostragem por headspace (forno de
aquecimento e brago robético), eliminagao do efeito
promovido pela matriz ambiental e otimizacdo da
separagdo cromatografica. O estudo foi realizado
em fungdo da eficiéncia de recuperacao (ER) em
triplicata, utilizando padronizagéo interna e avaliagdo
das principais figuras de méritos.

A melhor ER observada para os COVs estudados,
utilizando HS-GC-PID-FID, foi nas seguintes
condigbes: 70°C (temperatura de aquecimento); 10
min. (tempo de incubagédo) e 15 mL (volume de
amostra) (Fig. 1). Nao foi verificada influéncia da
matriz, por meio da variagdo da salinidade (10, 25 e

36) e pH (6,8; 7,6 e 8,4 na ER nos COVs
estudados, demonstrando que o procedimento pode
ser aplicado para aguas de rio, estuario e marinha.
Outro efeito matriz responsaveis pela subestimacao
dos niveis de COVs é a degradagao microbiolégica’.
Foi testado a acetona e o formaldeido (3, 6 € 8%)
como modificador de matriz. A adicdo de
formaldeido (3%) foi suficiente para eliminar o efeito
da atividade microbiolégica sem alterar a ER dos
COVs estudados, nao sendo usado a acetona
devido a mesma co-eluir com o benzeno.
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A repetibilidade do método cromatografico variou
de 5,62 a 9,63 % (analise quantitativa) e de 0,02 a
0,19 % (andlise qualitativa), estimada a partir do
coeficiente de correlagdo (CV). A sensibilidade e
limite de detecg¢ao (LOD), estimada em fungéao dos
dados da curva de calibragdo, mostrou que o
detector FID apresenta maior sensibilidade para a
maioria dos COVs, com LOD variando de 0,22
(benzeno) a 7,48 (tolueno) ng/mL.

Conclusoes

O protocolo analitico desenvolvido é constituido
de duas etapas rapidas com féacil preparo de
amostra (amostragem in situ) seguido da
determinagcdo no laboratério. O procedimento é
eficiente para detectar os analitos de interesse em
niveis de ng/mL com satisfatéria sensibilidade e
precisdo do método, atendendo as legislagdes
ambientais brasileiras e internacionais.

Agradecimentos

Petrobras, INCT-transferéncia  de
continente-oceano, CNPq.

materiais

! Schwarzenbach, R.P.; Gschwend, P.M., Imrodem, D.M.,

Environmental organic chemistry. A Wiley-Interscience, Nwe York.
1993.

2 IARC (International Agency for Research on
http://www.iarc.fr, acessada em novembro 2008.

Cancer).

152 Encontro Nacional de Quimica Analitica e 3° Congreso Iberoamericano de Quimica Analitica.



