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Introducéao

A micro-extracdo em fase sélida (SPME, Solid Phase
Microextraction), mostra-se uma técnica analitica
promissora, pois dispensa a utilizacdo de solventes
para extracdo do analito. A possibilidade de
minimizacdo da geracdo de residuos, aliada a alta
sensibilidade e repetibilidade contribuem para que
esta técnica se torne um alvo interessante de
pesquisas cientificas. O presente trabalho, mostra os
resultados de um estudo, onde foram produzidas
fibras de vidro baseadas no sistema Li,O-ZrO,~BaO-
SiO,, que foram submetidas & modificacdo quimica
superficial com ZnO. Fibras recobertas com ZnO
tiveram suas propriedades adsorventes avaliadas
frente & técnica de SPME, com deteccdo por
cromatografia gasosa, usando-se o0s analitos
metanol, etanol, benzeno, tolueno e xileno em
solugdo aquosa.

Resultados e Discussao

Fibras de vidro Li,O-ZrO,—BaO-SiO, foram preparadas
da forma descrita na literatura®, e imersas, por 40min
a 50°C, em uma solugéo 3:1 (v/v), de H,SO, conc. e
H,O, 30%, respectivamente. Foram lavadas com agua
destilada e hidrofilizadas em solucdo 3:1 de NaOH 3
mol/L e HO, 30%, mantendo—as por 40min a 50°C.
Depois, foram lavadas e mantidas em agua destilada
por 40min a 50°C, para retirada da solucéo
hidrofilizadora e entéo, secas ao ar por 12 horas. Em
seguida, foram tratadas por 60min a 150°C. O
recobrimento com ZnO foi feito pela imersdo destas
fibras em solugéo aquosa acetato de zinco 0,25mol/L
neutralizada com NH,OH conc. Foram 8 ciclos de
imerséo/emersdo com o tempo de imersdo de 1min,
cada um deles seguido de tratamento térmico a
300°C, por 20min. As fibras modificadas foram
condicionadas no sistema de injecdo do cromatégrafo
a gas Trace GC Ultra a 170°C por 120min. O injetor e
detector foram mantidos em 170°C e 300°C,
respectivamente. Para a separacdo cromatografica
dos analitos foi utilizada uma coluna capilar CWAX
20M. Para avaliar a capacidade adsorvente destas
fibras, as mesmas foram expostas a uma mistura
equimolar metanol:etanol, sendo o contato da fibra
modificada feito com o headspace de tal solugédo. A
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Figura 1 mostra os cromatogramas obidos em
diferentes tempos de dessorcgao.
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Figura 1: Cromatogramas obtidos pela exposi¢cdo de
1,3 cm da fibra com ZnO em headspace de solugéo
equimolar de metanol:etanol. Tempo de dessorgéo
3min (A); 5min (B); 10min (C); 15min (D); 20min (E) e
30min (F). Abertura do modo splitless de 0,80min.
Temp. inicial 40°C, aumento até 120°C a 40°C/min,
permanéncia por 2min, aumento 150°C & 40°C/min,
permanéncia por 2min.

O primeiro pico corresponde ao metanol e o segundo
ao etanol. Nota-se maior area do pico referente ao
etanol, mesmo este tendo presséo de vapor inferior a
do metanol, o que é indicio de maior afinidade por
aquele. Os estudos cromatogréaficos com solucdes
aquosas de tolueno, benzeno e xileno, mostraram
também a adsorcdo destes as fibras modificadas,
sendo a maior afinidade observada para o xileno,
presente  numa solucdo dos trés analitos na
concentragéo de 28,7 ppm.

Conclusodes |

Fibras do vidro Li,O-ZrO~BaO-SiO, tiveram a
superficie modificada com ZnO e apresentaram-se
potencialmente aplichveis & adsor¢cdo de metanol,
etanol, benzeno, tolueno e xileno, a partir do contato
com o headspace de solugBes aquosas.
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