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Introducao

As industrias papeleiras vivem atualmente uma
verdadeira corrida em busca do aprimoramento de
seus métodos, processos e equipamentos com o0
intuito de fornecer produtos de alto nivel em todos os
segmentos de mercado.

Uma das dificuldades encontradas hoje é contornar
a contaminacdo de embalagem por halofendis e
haloanisodis, o0s quais sao altamente toxicos,
pobremente degradaveis, carcinogénicos e
persistentes no ambiente .

Mau odor em alimentos é a maior causa de rejeicao
de alguns produtos. Os produtos responsaveis pelo
mau odor geralmente sdo encontrados em
concentracdes menores do que 1ug kg', e sdo
probleméticos devido ao seu baixo odor limite %

Neste trabalho objetivou-se o desenvolvimento de
metodologia analitica, baseado na microextracdo em
fase solida, para a determinagdo de tricloroanisol
(TCA), triclorofenol (TCP), tribromoanisol (TBA),
tribromofenol (TBP), pentacloroanisol (PCA) e
pentaclorofenol (PCP) em amostras de papel Kraft,
muito utilizado na fabricacdo de embalagens.

Resultados e Discussao

O uso do modo de extracdo no headspace foi
escolhido por favorecer um maior tempo de vida a
fibora e minimizar a absor¢cdo de outros compostos
que possam interferir na separacdo adomatogréfica.
Com isso, o volume de amostra utilizado foi de 25 mL
em frasco de 40 mL.

A escolha da melhor fibra de SPME para a
extracdo dos compostos foi realizada com solucdes
aquosas de concentracdo igual a 500 pg L*
derivatizadas com anidrido acético na presenca de
KHCO;. Foram estudadas as fibras de PDMS 100nmm,
PA, CW/DVB e CAR/DVB/PDMS, sendo a Ultima
escolhida para a continuagéo do trabalho.

A melhor concentracdo de catalisador KHCO; foi de
50 mg em 25 mL de amostra, ou seja 2,0 mg mL™.

Foi realizado um estudo para avaliar o perfil de
sorcao dos analitos. O intervalo estudado foi de 10 a
180 minutos. O tempo de extracdo escolhido foi de
60 minutos, por garantir um compromisso entre a
sensibilidade e a frequéncia analitica.

A temperatura de extracéo teve influéncia direta na
quantidade de analitos extraidos pela fibora. Com o
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aumento da temperatura até 50 °C, todos os
compostos tiveram extra¢des consideraveis, contudo,
acima de 60 °C observou-se perda de haloaniséis.
Com o intuito de aumentar a extracdo para 0sS
halofenil acetatos, a temperatura de 65 °C foi
escolhida.

Os compostos alvos estdo presentes no papel em
niveis que variam de 1 a 100 pg kg™. As limitagdes do
método para a deteccdo dos compostos em niveis
abaixo de 1 ug L' estéio relacionadas com o detector
utilizado no trabalho (FID), o qual ndo é sensivel para
compostos halogenados.

Os valores de desvio padrao relativo do método
(RSD) variaram na faixa de 10 a 20%. A Tabela 1
apresenta os parametros analiticos de mérito para
determinacao dos halofendis e haloaniséis.

Tabela 1. Parametros analiticos de mérito

Composto | Faixa Linear® R’ LD® LQ¢
TCA 1-100 0,998 0,1 0,3
TCP der 1-100 0,993 0,1 0,2
TBA 1-500 0,998 01 0.4
TBP der 5-500 0,994 0,2 0,5
PCA 5-500 0,993 01 0.4
PCP der 10 -500 0,995 0,6 19

@ Faixa Linear de trabalho em pg L™; ® Coeficiente de correlacéo;
¢ Limite de detecgéo; ¢ Limite de quantificagéo.

Amostras de papel Kraft foram picadas e pesadas
diretamente no frasco juntamente com 50 niL de
anidrido acético, 50 mg de KHCO; e submetidas a
extracdo a 65°C por 60 minutos. Os compostos TCP
e o TBA foram detectados. Porém, os niveis
encontrados estavam abaixo do limite de
quantificagdo do método, sendo este resultado
apenas qualitativo.

Conclusdes

O método proposto se mostrou eficiente, viavel e
simples para a determinacdo de halofendis e
haloanis6is em amostras de papel em niveis de ny
kg'. Para a obtencdo de menores limites de
deteccdo e quantificagcdo a utilizacdo de um detector
sensivel para halogenados é necesséria.
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