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Introducao

A agéncia de protecdo ambiental dos Estados
Unidos (EPA-Environment Protection Agency)
considera os 16 HPAs poluentes prioritarios no
monitoramento  ambiental:  naftaleno  (Naf),
acenaftileno (Aci), acenafteno (Ace), fluoreno (Flu),
fenantreno (Fen), antraceno (Ant), fluoranteno (Flt),
pireno (Pir) benzo(a)antraceno (BaA), criseno (Cri),
benzo(b)fluoranteno  (BbF), benzo(k)fluoranteno
(BkF), benzo(a)pireno  (BaP), indeno(1,2,3-
c,d)pireno (Ind), dibenzo(a,h)antraceno (DBahA),
benzo(g,h,i)perileno (BghiP). Estas substancias
apresentam potencial cancerigeno e neurotéxico',
tornando de suma importancia a investigacao
destas em matrizes ambientais. O trabalho teve
como objetivo desenvolver um método de
separacao e aquisicao de HPAs para ser aplicado
em diferentes matrizes usando a microextragcao em
fase sélida.

Resultados e Discussao

As andlises foram efetuadas usando um
cromatégrafo a gas, CG-3900, acoplado ao
Espectrdmetro de Massas, Saturn 2100 T/MS/MS
(Varian), com injetor 1177 e amostrador automatico
CP 8410. Técnica de ionizacdo por impacto
eletrénico (l.E.) com energia de 70 eV. Software
Saturn GC/MS 5.52. Foi utilizada coluna capilar de
baixo sangramento (ValcoBond), com fase
estacionaria VB-5, 5% fenil e 95% metilpolisiloxano,
30m x 0,25mm x 0,25um. A temperatura do injetor
foi mantida em 300°C, trap 200°C, manifold 70°C e
transferline 270°C. Hélio 99,999% foi o gas de
arraste. Programacdo de temperatura do forno:
100°C (isotérmica de 1,0 min), elevada de 100 a
200 °C com aquecimento de 10°C min™', elevada de
200 a 250°C com aquecimento de 7°C min’
(isotérmica de 6,0 min) e finalmente de 250 a 300°C
com aquecimento de 20°C min” (isotérmica de 5,0
min). A tabela 1 apresenta os tempos de retencao
de cada analito, ion de maior intensidade
selecionado para cada HPA a partir do espectro de
massa obtido do cromatograma de ions totais na
andlise por CG-EM, os ions de quantificacao
selecionados no estudo das energias de excitacao
para fragmentacao do ion de maior intensidade no
modo ressonante definido apos a variagao nos dois
modos: nao ressonante (10 a 100 V) e ressonante
(0,1 a 1,0 V). Para melhores resultados investigou-
se as variagdes da corrente do filamento, contagem
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de ions no trap e voltagem da eletromultiplicadora.
Os resultados obtidos (50 pA, +200 V e 5000
counts) melhoraram a sensibilidade e a resolucao
dos picos finais no cromatograma. lonizagao RF: 48
m/z, variagdo de scan: 0,35 s.scan’, tempo de
isolamento: 5 msec, amplitude banda larga: 30 V e
amplitude de ejegao: 20 V sao outros valores
fixados.

Tabela 1. Parametros de aquisicdo do método

Te(ljl;po fogs de Engregifl
HPAs retencio (m/z)*  quantificagdo excne(lj%ao
(min) (m/z) res?(?nante
Naf 4,942 128 128 0,20
Aci 8,158 152 150 0,80
Ace 8,559 153 151, 152, 154 1,00
Flu 9,743 165 115, 139, 163 0,90
Fen 12,016 178 178 0,10
Ant 12,151 178 178 0,10
Flt 15,276 202 202 0,20
Pir 15,914 202 202 0,20
BaA 19,888 228 228 0,20
Cri 20,022 228 228 0,20
BbF 25,349 252 252 0,20
BkF 25,452 252 252 0,20
BaP 26,384 252 252 0,20
BghiP 30,351 276 276 0,20

*fon de maior intensidade

Conclusoes

O método de aquisicao CG-EM/EM desenvolvido
para a andlise de 16 HPAs apresentou limite de
quantificagdo entre 0,01 e 200 ng.mL" e limite de
detecgéo entre 0,003 e 60 ng.mL".
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