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Introducao

As portarias 518 do Ministério da Saude e 357 do
CONAMA apresentam valores maximos permitidos
em agua para uma série de compostos organicos
volateis (COV). Estas andlises podem ser realizadas
pelos métodos 1SO 10301' e 11423-1°. Estes
métodos s@o usados para analises, de benzeno,
tolueno, etilbenzeno, monoclorobenzeno, estireno,
xilenos (orto, meta e para) pelo método padronizado
ISO 10301 e os compostos 1,1-dicloroeteno; 1,2-
dicloroetano; 1,2,3-triclorobenzeno; 1,2,4-

triclorobenzeno; 1,3,5-triclorobenzeno; cloreto de
vinila, diclorometano, tetracloreto de carbono,
tetracloroeteno, tricloroeteno, cloroférmio,

bromoférmio, bromodiclorometano e
dibromoclorometano pelo método ISO 11423-1. Este
trabalho propde uma técnica para quantificagao
desses compostos em uma sé andlise utilizando
microextracdo em fase sélida (SPME). Parametros
de analise cromatografica foram estudados, bem
como os de extragdo (em frasco de 40mL): fibras
polidimetilxiloxano 100um e polidimetilxiloxano/di-
vivilbenzeno 65um; fibora em headspace ou
diretamente no liquido; 6, 20 e 45°C; 6, 9 e 11g de
NaCl; volumes 20, 25 e 30mL; pH 2, 7 e 12;
extragdo em 30, 40 e 60min, com e sem agitacao.
Precisdo intermedidria e  robustez  foram
estabelecidas. A recuperagao de cada compostos foi
determinada para efluente de industria téxtil, aguas
mineral e tratada. LD e LQ foram determinados pela
relagdo sinal-ruido de padréao 0,5ug/L. Possivel
interferéncia dos solventes metanol, acetato de etila
e hexano foram testadas por adicdo de volumes
cada vez maiores em incrementos de 50uL a
padrdes de 10ug/L.

Resultados e Discussao

Melhores resultados foram obtidos com extracdo a
20°C durante 45 minutos, utilizando-se 9,0g de
NaCl, pH neutro, volume de 25mL, com fibra
extratora polidimetilsiloxano/divinilbenzeno 65um. As
recuperagdes se apresentaram entre 80% e 123%
para matrizes de agua mineral, entre 72% e 113%
para agua tratada e 76% a 111% para o efluente
fabril. Os trés solventes testados influenciaram
negativamente no resultado das andlises, a area dos
sinais diminuem a medida que o volume dos
solventes aumenta. Assim, as curvas de calibracao
devem ser construidas mantendo-se o volume do
solvente dos padrbées fixo. Da mesma forma, é
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importante contaminar as amostras com a mesma
quantidade de solvente utilizada na construgéo da
curva. O estudo da robustez da técnica mostrou que
todas as variaveis, nas etapas de extracao e andlise,
sdo relevantes ao processo. A precisao foi
estabelecida e apresentou bons resultados, variando
entre 2,09% e 15,66%. A técnica se mostrou eficaz
na sor¢cdo e dessor¢gdo dos analitos. Apresenta
baixo custo, simples amostragem e é limpa, nao
utiliza solvente. A alta pré-concentracdo dos analitos
confere menores LD, entre 0,004 e 2,799ug/L, e LQ,
entre 0,013 e 9,333ug/L. As técnicas ISSO citadas
apresentam LQ entre 0,1 e 200pg/L.

Conclusoes

Na técnica de SPME ¢é importante manter o volume
do solvente, originado dos padroes, fixo na
construgdo da curva analitica e na andlise das
amostras, para que a quantificagdo seja feita de
maneira correta. Os ensaio de robustez mostraram
que a técnica é muito sensivel as variagdes de todos
0s parametros de extragdo e analise, portanto estes
devem ser rigorosamente monitorados para que nao
ocorra distorcdo dos resultados. O método é mais
sensivel que os métodos 1SO'?, apresentando LD e
LQ mais baixos. A técnica SPME pode ainda ser
aplicada a diferentes matrizes e os 22 analitos sdo
quantificados em uma Unica corrida. Por fim, a
técnica é viavel, simples, de baixo custo operacional
e eficaz na detecgédo e quantificagdo de compostos
organicos volateis halogenados e aromaticos em
matrizes aquosas.
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