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Introducao |

BTEX (benzeno, tolueno, etilbenzeno, orto-, meta-
e para-xileno) € uma classe de poluentes que
apresentam ponto de ebulicdo abaixo de 150 °C ou
pressdo de vapor acima de 0,01 kPa'. Sao
compostos extensivamente emitidos para o meio
ambiente e considerados nocivos  (efeitos
neurotéxicos e carcinogénicos) mesmo em baixas
concentracbes®. As principais metodologias de
determinagédo de BTEX em matrizes aquosas sao:
por meio de amostragem direta da fase gasosa
(headspace estético), enriquecimento do analito de
interesse (headspace dindmico, como Purge-&-
Trap) e por adsorcao (como micro-extragcdo em fase
sélida-SPME). Entretanto existe uma grande
escassez de metodologia aplicada a determinagao
de BTEX em matrizes aquosas ambientais salinas,
como as 4aguas encontradas em ambientes
estuarinos e marinhos. Tendo em vista as
dificuldades analiticas e os baixos niveis exigidos
pelas legislacbes governamentais, o principal
objetivo deste estudo €& produzir um protocolo
analitico simples, sensivel e robusto utilizando a
técnica de headspace e cromatografia gasosa (HS-
CQG) para a determinacdo de BTEX em agua do mar.

Resultados e Discussao |

Foi utilizado um amostrador por headspace
estatico (modulo de amostragem modelo Triplus HS)
acoplado a um cromatégrafo gasoso Trace GC ultra,
hifenizado com detector de fotoionizacao (PID) da
marca Thermo. O protocolo analitico foi
desenvolvido baseado nas melhores condi¢cbes do
modulo de amostragem de headspace direto (forno
de aquecimento e brago robético), anulagdo do
efeito promovido pela matriz e condi¢des
cromatograficas. O estudo foi realizado em fungéo
da eficiéncia de recuperacdo (ER) e por meio de
adi¢do padréo.

As melhores condi¢ées do modulo de amostragem
do headspace direto foi: 70°C (temperatura de
aquecimento); 10 min. (tempo incubagado) e 10 mL
(volume de amostra), utilizando vial de 20 mL com
lacre em aluminio e septo. Nao foi verificado
alteragéo do ER nos niveis de BTEX na variagao da
salinidade (0,3 ; 1,5; 3,0 € 6,0%) e pH (6,8 ; 7,6 €
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8,4), demonstrando que o procedimento pode ser
aplicado para aguas de rio, estuario e marinha. Um
dos efeitos matriz responsaveis pela subestimacao
dos niveis de BTEX é a decomposicao
microbiolégica1. Foi testado a acetona e o
formaldeido (3, 6 e 8%) como modificador de matriz
para a anulagdo do efeito da atividade
microbiolégica. Foi optado pela adicdo de
formaldeido (3%) em vez de acetona devido a
mesma co-eluir com o benzeno. A precisao,
fidelidade e seletividade do procedimento, estimada
em fungédo do coeficiente de correlagdo (CV), nao
excederam respectivamente os limites de 6,65%,
10% e 1%, os quais podem ser considerados
valores satisfatérios. O limite de deteccéo variou de
1 ppb (benzeno) a 6 ppb (tolueno). O protocolo
analitico desenvolvido é de facil preparo de amostra
e rapido (Fig. 1).
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Fig.1. Representacdo do diagrama do protocolo analitico

Conclusoes |

O protocolo analitico desenvolvido é constituido de
duas etapas rapidas com féacil preparo de amostra
(amostragem in situ) seguido da determinagdo no
laboratério. O procedimento é eficiente para detectar
os analitos de interesse em niveis de ng/L (ppt) com
satisfatoria sensibilidade e precisdo, atendendo as
legislagbes brasileiras e internacionais.
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