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Introducao

BTEX (benzeno, tolueno, etilbenzeno, o-
xileno, m-xileno e p-xileno) sdo substancias
altamente toxicas e pertencentes a classe de
compostos organicos volateis (COV). Estes sao
emitidos para a atmosfera por uma variedade de
fontes, destacando-se as emissdes veiculares
(combustao, perdas evaporativas na armazenagem
e na distribuicdo de combustiveis fosseis) e os
processos industriais que utilizam solventes
organicos. Estes compostos sdo frequentemente
encontrados em solos devido a vazamentos de
tanques de estocagem de combustiveis'. Neste
trabalho o objetivo foi o desenvolvimento de um
método HS-SPME-GC-MS/MS para a determinacao
de BTEX em solos, visando a aplicagdo em
amostras de solos de regides proximas a tanques
de armazenamento de combustiveis fésseis.

Resultados e Discussao

Utilizou-se nas analises um cromatografo a gas,
CG-3900, acoplado ao Espectrometro de Massas,
Saturn 2100 T/MS/MS e coluna capilar VB-5, 5%
fenil e 95% metilpolisiloxano (30 m x 0,25 mm x 0,25
pum). As anadlises foram efetuadas sob as
temperaturas de 200°C do ion trap, 70°C do
manifold e 200°C da linha de transferéncia. A
temperatura do forno foi de 40°C (isotérmica de 3,0
min), elevada de 40 a 60 °C com aquecimento de
10°C min™. Gas de arraste Hélio (99,999%) em um
fluxo de 1,0 mL min™. O ion de maior intensidade do
espectro de massas (ion molecular) foi selecionado
para fragmentacdo no modo ndo ressonante com
energias de excitagdo de 20 V para benzeno e de
0,0 V para os outros analitos. Os ions de
quantificagdo selecionados para benzeno foram 78 e
77, para tolueno 91 e 92 e para os demais analitos
91 e 106. A corrente no filamento foi de 20 YA, a
voltagem na eletromultiplicadora foi de +50 V e a
contagem de ions no trap de 10000 counts com 0,35
s.scan™.

No estudo para otimizagdo do método de extragao e
pré concentragdo dos analitos com microextragao
em fase solida (SPME) foram estabelecidos os
seguintes parametros: fibora CAR/PDMS — 85 pm,
temperatura do injetor 280°C, extragdo modo
332Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

headspace com agitacdo constante em banho-
maria, temperatura de extracdo 35°C, tempo de
extragdo 30 min, tempo de estabilizagdo das fases
10 min, massa de solo 1,4 g em vial de 15 mL,
volume de solugédo salina (NaCl) utilizada 7 mL,
concentragao da solugéo salina (NaCl) 10% e tempo
de dessorgao 15 s. Para o estudo de linearidade
adicionou-se o padrao (concentragées 0,5, 1, 4, 16,
32 e 64 ug/kg de solo) a 1,4 g da matriz (solo tratado
com aquecimento de 120°C por 72 horas) que foi
analisado por HS-SPME-GC-MS/MS. As curvas
analiticas apresentaram coeficientes de correlagéo
linear (R) entre 0,9961 e 0,9984. Foi feito o estudo
de recuperagao de BTEX em triplicata em trés niveis
de concentracdo (baixo, médio e alto) e os
resultados s&o dados na tabela 1 que também
apresenta os valores de precisdo (CV) do método.

Tabela 1 — Valores obtidos para recuperagdo e
precisao

1 ug’kg 30 pg/kg 60 pg/kg
Analitos

Rec. | %CV | Rec. [%CV | Rec. | %CV
Benzeno 108,54 |1 14,93 | 90,57 | 13,38 | 86,97 | 13,64
Tolueno 90,82 | 15,19 100,40 | 10,33 | 93,34 | 5,20
Etilbenzeno | 84,07 | 23,39 | 97,66 | 7,23 | 100,50 | 4,92
m, p-Xilenos | 82,90 | 14,95 97,79 | 6,06 | 99,70 | 3,30
o-Xileno 88,09 | 19,79 97,58 | 8,31 [ 103,89 | 3,60

Conclusoes

O método proposto oferece uma boa precisdo com
valores de CV entre 3,30 e 23,38%, boa linearidade
(= 0,996) entre 0,5 e 64 pg/L (n = 6) e recuperacdes
entre 82,90-108,54%.
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