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Introducao

Um dos principios da Quimica Verde é
a busca de fontes renovaveis de matérias-primas.
Um exemplo importante é a utilizagdo da cana-de-
acucar para a producédo de EtOH. O etanol, além de
ser usado como combustivel, pode gerar eteno para
a industria petroquimica. Na inddstria de polietileno
verde, é importante garantir padrbes de qualidade
para o alcool utilizado. Entre as impurezas monito-
radas, encontram-se os &nions cloreto e sulfato.
Neste sentido, € importante o desenvolvimento de
métodos analiticos rapidos e confiaveis para a quan-
tificacdo destes ions. Neste trabalho, desenvolve-
mos e validamos um método para a quantificacdo
de cloreto e sulfato em EtOH por cromatografia de
fons. No processo de validagéo, foram avaliados,
entre outros, 0s seguintes parametros: linearidade,
limites de deteccdo e quantificacdo, precisdo e exa-
tidao.

Um cromatégrafo idnico modelo DX500
(DIONEX) equipado com loop de amostra de 100
HL, coluna analitica AS23, coluna de guarda AG23,
supressora eletroquimica e detector de condutivida-
de elétrica foi utilizado. Como fase mdvel, uma solu-
¢do aquosa de Na,CO; e NaHCO3; com concentra-
¢do 4,5 mM e 0,8 mM, respectivamente, foi empre-
gada. N, foi utilizado a pressédo constante de 7 psi,
para a movimentacdo das valvulas de injecdes e
para deslocar a solugéo eluente até a bomba.

Resultados e Discussao

Nas condi¢6es de analise, cloreto e sul-
fato foram eluidos com tempos de retencédo de 5,1 e
14,7 min respectivamente. A curva analitica, figura
1, foi construida a partir de sete solu¢cdes com con-
centracdes na faixa de 0,1 a 5,0 mg L™ injetadas em
triplicata. Coeficientes de correlagcdo superiores a
0,99 foram obtidos, indicando a linearidade do mé-
todo na faixa de concentracdes de interesse. Da
curva, foram obtidos os limites de detec¢do (LD) e
qguantificacédo (LQ), tabela 1, a partir da relagao entre
o erro-padrdo e o coeficiente angular® e foram con-
siderados adequados, visto que a producdo de ete-
no tolera até 1 mg kg™ de Cl" e 4 mg kg™ de SO,>.
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Curvas analiticas de cloreto e sulfato
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Figura 1. Curvas analiticas: cloreto (m) e sulfato () em
EtOH.

Para determinar a repetitividade do método,
expressa como o desvio-padrdo relativo (RSD), as
concentracdes dos anions foram estimadas em qua-
tro replicatas independentemente preparadas de
uma mesma amostra. Para a determinacdo de
guantidades traco, RSD de até 20 % sao considera-
dos aceitaveis." A recuperacédo foi avaliada a partir
de seis replicatas de uma amostra de EtOH com
concentracdo de 5 mg L™ de cada anion. Valores
apropriados de recuperagcdo para andlise de resi-
duos variam entre 70 e 120%."

Tabela 1. Determinacdo de cloreto e sulfato em
EtOH: limites de deteccédo (LD) e quantificacdo (LQ),
repetitividade (RSD) e recuperacao (R).

anion LD LQ RSD R
(mgL™) | (mgL™) | (%) | (%)

cloreto 0,12 0,41 14,3 98,37

sulfato 0,27 0,89 6,7 89,32

Conclusodes

O método desenvolvido permite a quan-
tificacdo de cloreto e sulfato em EtOH em concen-
tracBes a partir de, respectivamente, 0,41 e 0,89 mg
L™ a5 mg L™ com um tempo de andlise inferior a 16
min.
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