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Introducao

A andlise de etanol em matrizes aquosas tem
grande importancia sob o ponto de vista ambiental.
Nenhum dos métodos encontrados na literatura
utiliza a técnica CG-FID por “headspace” (HS) para
esse fim. Um método recente utilizou CG-FID por
SPME', que é uma técnica relativamente complexa
gquando comparada a simplicidade do HS. O
objetivo deste trabalho € desenvolver um novo
método para andlise de etanol em meio aquoso
utilizando CG-FID por HS, com aplicagdo na
determinacdo de etanol em amostras de 4gua de
chuva.

Resultados e Discusséao

O cromatdgrafo a géas utilizado foi da marca Agilent
GC 7890 A, com coluna capilar de silica fundida
Carbowax (30m x 0,25mm 1.D., espessura 0,25 ym;
Chrompack). Os padrbes e amostras (1mL), antes
de serem analisados, foram agitados por 10 min a
80°C em um frasco com capacidade de 10mL; a
temperatura do injetor foi 220°C e do detector
300°C. O gés carregador foi N, com vazdo de 5 mL
min™, e as amostras injetadas no modo split, com o
auxilio de um amostrador automatico. Foram
testadas diversas rampas de aquecimento e o0s
melhores resultados foram obtidos utilizando:
temperatura da coluna de 50 °C (2 min) com
aquecimento de 35 °C min™ até atingir 180°C. Um
exemplo de cromatograma é mostrado na Figura 1.
O pico em ~ 2 min se refere a pressdo no septo no
momento da injecdo. Os picos de 1 a 4 ainda néo
foram identificados.
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Figura 1. Cromatograma (em pA) da amostra de chuva
de 23/07/13 contendo 5,61 pmol L™ de etanol.
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Cada ponto da curva analitica foi obtido apés a
analise de 3 réplicas, resultando em um DPR das
areas de 2,2% a 26% (Fig. 2) O método apresentou
boa linearidade (r = 0,9921), boa sensibilidade (y =
1199 x [etanol] + 433), com LD e LQ de 0,1 e 1,0
umol L™, respectivamente. As taxas de recuperagao
do método para 3 concentracdes distintas variaram
de 95,3% a 102,5%. O uso de isobutanol como
padrdo interno ndo se mostrou adequado, e
portanto novas substancias serao testadas.
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Figura 2: Curva analitica de etanol utilizando CG-FID HS.

As concentracfes de etanol na agua de chuva
estiveram acima do LQ do método e dentro da faixa
linear de trabalho (Tab. 1).

Tabela 1: Concentragéo de etanol em amostras de chuva
de Ribeirdo Preto.

Data coleta etanol (umol™)
23/07/2013 5,61
15/10/2013 7,54
06/11/2013 2,72

Conclusoes |

O método devolvido utilizando GC-FID HS mostrou
ser adequado para andlise de etanol em agua de
chuva, além de ser relativamente simples e rapido.
O pequeno volume de amostra necessario permite a
andlise de eventos de chuva de baixa intensidade.
O uso de padrdao interno adequado, devera
aumentar a exatiddo do método.
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