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Introducao

A determinacao de poluentes organicos, como
os HPA, presentes em agua em baixas
concentracoes, por cromatografia liquida de
alta eficiencia (CLAE) freqguentemente requer
uma ou mais etapas pre-cromatograficas,
visando a eliminacao de Impurezas e a
concentracao dos analitos de interesse para
adequacao ao sistema de deteccao. O
desenvolvimento de novas técnicas de
extracdo em fase solda (EFS) e o
aprimoramento das ja existentes contribui,
desta maneira, para o desafio na obtencao de
metodos de preparo de amostra rapidos, gue
utilizem menores quantidades de solventes
organicos, que permitam maior detectabilidade
e recuperacOes aceitaveis para analitos

presentes em Dbaixas concentracoes em

amostras contendo muitos interferentes.

Buscou-se 0 desenvolvimento de um novo
sorvente, tipo fenil, para confeccao de
cartuchos de EFS. A FS fol preparada pela
imobilizacao térmica do copolimero (75-85 %
etilmetilsiloxano) - (15-25 % 2-fenilpropilmetil
siloxano) sobre suporte de silica (35-70 um,
diametro de poro 60 A).

Os testes foram realizados utilizando agua

Milli-Q fortificada com os HPA: naftaleno,

fenantreno, antraceno, fluoranteno e pireno.

Conclusoes

» No preparo da FS, a melhor carga de

copolimero foi de 50%.

»Foram obtidos valores de recuperacoes de
80 — 95 % e CV de 4 a 6 %, para todos 0s

HPA estudados, com excecao do naftaleno.

aY

Metodologia

Resultados

* CARACTERIZACAO DA FS

Porcentagens de carbono obtidas por analise

140°C, 12 h 1 Cobolimero elementar de CHN das fases sodlidas preparadas no
_ laboratorio antes e apos processo de extracao do
12mL CH,Cl, : 19 lv 1 12mL CHCl; 1 g excesso de copolimero.
Suspenséo silica | 4+ | Solucao copolimero Carbono (%)
Amostra
g antes da extracao apos extracao

Agita(;éo por 3 h 1 Silica pura 0,34 0,33

FS 30 13,45 10,28

6 dias repouso 1 FS 40 19,15 11,91

g . FS 50 23,36 12,92

IMOBILIZACAO TERMICA
130 °C, 12 h a) p) - oy

EXTRACAO DO EXCESSO DE COPOLIMERO
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Espectros de absorcao no infravermelho: a) silica pura
=/ \g . N~ (em pastilha de KBr); b) copolimero puro (em filme
— L L TV V 1 liquido) e c) fase sodlida FS 50 apods extragdo do
@ i — excesso de copolimero (em pastilha de KBr).
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3. Extracao 4. Secagemhsog f'uxlo de 5 Eluato ressuspendido em Média das recuperacdes obtidas para sorventes
= +4x1 mL}Mistura Ly 2C Ao e gelo L L de MeOR com diferentes cargas do polimero.
== *2Xx3mL|hexano :CH,CI, — @ E—
Recuperacoes obtidas com diferentes lotes da FS 50,
@ media e estimativa do desvio padrao.

Recuperacao (%)

Média das
z 5 Composto | |ote | Lote | Lote | Lote | Lote | recuperacdes
) I 1 |1 IV V (%)
1 NAF 20 26 40 35 37 32+8
J = FEN 92 97 08 95 92 05 + 3

Resposta do detector

rempo iy ” ANT 87 89 93 88 88 89 +2
Cromatograma da separacdo dos HPA a 10 pug mL1. Condicdes cromatograficas: coluna C18 FLU 79 78 85 80 79 80+3
(Discovery®, 5 pm); volume de injecdo 10 pL; FM MeOH:H,O (75:25) (v/v); vazdo 1,0 mL min-. PIR
Detecgo: 275 nm (0 — 9 min); 240 nm (9 — 20 min). 80 77 82 80 80 80+ 2

|dentificacao dos picos: 1- naftaleno; 2- fenantreno; 3- antraceno; 4- fluoranteno e 5- pireno.

> Diferentes lotes dos cartuchos » Os cartuchos preparados tém potencial para

confeccionados no laboratério resultaram em serem empregados na EFS dos HPA analisados.
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