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Introducao

Os compostos organicos de interesse para
monitoramento  segundo sua toxicidade e
periculosidade em matrizes ambientais apresentam-
se através de uma extensa listagem de compostos e
de diferentes fungdes quimicas. Estes compostos
sdo caracterizados através de protocolos como o da
agéncia americana de protegdo ambiental (US
EPA)1. O objetivo desse trabalho é mostrar a
utilizagdo de colunas capilares com alto poder de
resolugdo cromatografica, de didmetros de 0.18mm
e comprimento de 20m no desenvolvimento de
andlises ambientais mais rapidas e sensiveis,
adequadas a rotina de um laboratério de prestacao
de servico.

Experimental

Trés estudos de desenvolvimento foram efetuados,
um para as andlises de compostos organicos
volateis (VOC) analisados pela metodologia USEPA
8260C, e dois procedimentos para a metodologia
USEPA 8270D, um enfocando o0s compostos
organicos semivolateis (SVOC), e outro para o
subgrupo de hidrocarbonetos poliaromaticos (PAH).

A rotina de andlise foi conduzida em equipamentos
CG/MS Agilent 7890/5975N, equipados com injetor
liquido automatico (SVOC e PAH) ou com auto-
amostrador do tipo headspace (VOC). As colunas
utilizadas foram da J&W com 0,18mm x 20 m. Para
VOC utilizou-se a DB-VRX de 1,0 um de filme e para
SVOC e PAH uma DB-5MS de 0,18 um de filme. Os
desenvolvimentos foram efetuados através de
amostras preparadas a partir de padroes primarios.

Resultados e Discussao

Uma vez que a andlise de volateis organicos é
sensivel ao tempo de espera, o método foi
desenvolvido para alta produtividade analitica. Foi
utilizada uma estratégia de alta razdo de split 60:1, e
condigbes de fluxo de gas carreador e taxa de
aquecimento elevadas (até 36°C/min). O tempo de
ciclo total do GC/MS foi de 10 minutos. O ultimo
analito elui em 8,7 minutos. A analise anteriormente
utilizada o ciclo de injegao era de 50 minutos.

A temperatura inicial do forno foi reduzida para 45°C
para melhorar a resolugao dos primeiros seis gases,
sem a necessidade de criogenia.
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Figura 1: Analise de VOC em condi¢des anteriores
(50 minutos) e em coluna de 0.18 mm (9 minutos).

As condigbes para andlise de VOC foram ( Forno:
45°C, 3 min; 36°C/min, 190°C, 0 min; 20°C/min,
225°C (1 mim) (razéo de Split: 60:1 ). Gas carreador
(He): 1,5 ml/min. Faixa linear de (1.0 a 200 ppb).
Injetor: 150°C, Linha de transferéncia: 200°C. J&W
DB-VRX 0,18mm x 20 m x 1.0 pm.

Para as analises de SVOC e PAH a utilizagao de
temperatura final do ensaio de 320°C faz com que
os valores de pressao sejam muito elevados para a
manutengao de fluxo de gas carreador constante ou
da utilizagao de altas taxas de aquecimento. Nestas
andlises existe a exigéncia de limites muito baixos,
que inviabilizam a utilizacdo de altas razdes de split.

Para estas andlises nossa abordagem foi a
utilizagdo de modo split (3,5:1) ou modo splitless
com a utilizagcdo de condi¢des de pressao constante
para toda a anélise cromatografica.

Conclusoes

Através da utilizagdo de colunas de didmetro de
0,18mm foi possivel diminuir o ciclo de injegdo da
andlise de VOC pela metodologia USEPA 8260 de
50 minutos para cerca de 10 minxutos. Para a
andlise de SVOC foi possivel redugao de 40 minutos
para 18 minutos, sendo que para os 16
hidrocarbonetos poliaromaticos (HAP) prioritarios
obteve-se um ciclo cromatografico de 12 minutos.

A coluna de 0,18 mm possibilita também uma
melhor resolugdo de compostos que possuem
coeluigéo.
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