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Introducio |

O monitoramento de aldeidos e cetonas no meio
ambiente, principalmente na atmosfera, é de grande
interesse devido a toxicidade que muitas destas
substancias apresentam. Como exemplo, é possivel
citar o formaldeido e o acetaldeido, que sao
classificados pela IARC, como carcinogénico (grupo
1) e como possivel carcinogénico (grupo 2B),
respectivamente. Cromatografia a Liquido de Alta
Eficiéncia com deteccao por Ultravioleta (CLAE-UV)
é frequentemente utilizada na determinagdo de
substancias carboniladas em amostras ambientais,
apés formacgao das hidrazonas correspondentes por
reacdo com 2.4-dinitrofenilhidrazina.” Colunas de
ODS e fase movel composta por acetonitrila e agua
sdo geralmente usadas. O recente desenvolvimento
da técnica de Cromatografia a Liquido de Rapida
Resolugdo (CLRR), que permite utilizar fases
estacionarias com particulas de tamanho inferior a 2
pm, pode resultar em ganhos em resolu¢gdo e em
redugdo do tempo de analise. Neste trabalho é
apresentado um estudo comparativo das condi¢des
analiticas otimizadas de CLAE e de CLRR para
determinagdo de hidrazonas derivadas de
substancias carboniladas de interesse ambiental.

Resultados e Discussao \

Uma solucdo contendo hidrazonas derivadas de 15
substancias carboniladas em concentragbes de 1
mg.L", preparada a partir da diluicdo (1:100) de uma
mistura padréo (T7011/IP-6A Aldehyde/Ketone-DNPH
mix; Supelco N 58298) foi usada para a otimizac¢ao
da separacdo cromatografica em fase reversa com
deteccdo em 360 nm. As seguintes colunas foram
avaliadas: Coluna A (Supelcosil LC-18; C18, 250 x
4,6 mm; 5 um, Supelco) em sistema CLAE, Coluna
B (Zorbax Eclipse Plus C18, 50 x 2,1 mm; 1,8 um,
Agilent) e Coluna C (Zorbax Eclipse Plus C18, 50 x
4,6 mm; 1,8 um, Agilent), estas em sistema CLRR.
A separagdo dos picos cromatograficos foi otimizada
em gradientes de acetonitrila/dgua resultando nos
parametros cromatograficos da Tabela 1.
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Tabela 1. Parametros cromatograficos selecionados.

Colunas Temperatura Vc.JIL_ng de Vazéolde Tempf) de

(Sistema) da coluna injecao fase m_ov‘el ana_llse
(°C) (pL) (mL.min™") (min)

A (CLAE) 30 10 1,5 12,5

B (CLRR) 26 3 0,75 8,0

C (CLRR) 35 10 3 9,5

Os limites de deteccdo (LDs) e os limites de
quantificacdo (LQs) foram avaliados com curvas
analiticas na faixa de 10 a 500 pg.L" (Tabela 2).

Tabela 2. Limites de deteccdo e
quantificacdo analiticos (ug.L'1) das hidrazonas.

limites de

P ; Coluna A Coluna B Coluna C
M Gas substancias | (CLAE) | (cLRR) | (cLRR)
carboniladas LD LQ LD LQ LD LQ
Formaldeido 2 5 2 6 3 9
Acetaldeido 1 3 8 28 1 4
Acetona 2 7 5 17 3 11
Acroleina 2 6 2 8 7 22
Propinaldeido 3 11 4 12 1 5
Crotaldeido 2 6 4 13 1 4
Butiraldeido 4 15 5 17 2 6
Benzaldeido 6 21 8 28 4 12
Isovaleraldeido 3 10 2 8 7 24
Valeraldeido 4 14 4 13 4 13
o,m,p-Tolualdeidos 4 12 1 5 1 4
Hexaldeido 4 14 4 14 2 6
2.5-Dimetilbenzaldeido 8 25 6 19 10 32

Conclusoées |

As condigbes cromatograficas otimizadas em CLRR
levaram a menor tempo de andlise que em CLAE. A
vazdo de fase movel na coluna B foi menor que na
coluna A (CLAE) e na coluna C (CLRR), resultando
em menor consumo de solvente. Os LDs e LQs na
coluna A (CLAE) e na coluna C (CLRR) foram
comparaveis entre si, mas piores que na coluna B,
onde o volume injetado é 30% do injetado nas
colunas A e C. Os resultados indicam que o uso de
CLRR na determinacgéo de substancias carboniladas
em amostras ambientais, nas condi¢cées usuais de
amostragem leva a melhoria dos LQs e a
consequente reducdo do volume de ar amostrado.
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