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Method optimization by SPME / GC-MS for the
simultaneous analysis of PAH's, nitro-PAH's and
quinones in surface water samples.

Optimization of the experimental conditions for
determining HPA'’s, nitro- HPA’s and quinones in
water using SDME/GC-MS.

Introducao |

A contaminacdo ambiental por meio dos HPA’s e
seus derivados pode causar danos a salde
humana, devido ao potencial carcinogénico e
mutagénico destes compostos. A combustdao da
matéria organica € o principal responsavel pela
introducao desses compostos no meio ambiente. E
necessaria a utilizagdo de métodos analiticos
altamente seletivos e de elevada sensibilidade para
determinacdo  desses analitos, devido a
complexidade das amostras e as baixas
concentragbes 0s quals sdo encontrados em
matrizes ambientais.’

A SDME (Single-Drop Microextraction) é uma
técnica recente para a extragao e pré- concentragao
de HPA’s e seus derivados, oferecendo um grande
potencial de aplicagdo para diferentes tipos de
amostras aquosas, assim como para outros
diferentes analitos.”

Este trabalho tem como ObjetIVO a determinacéo de
HPA’s, nitro-HPA's e qumonas em amostras de
aguas superficiais utilizando a técnica de
SDME/GC-MS.

Resultados e Discussao |

Apos otimizagao das condigdes para SDME foram
utilizados o0s seguintes parametros solvente
(tolueno); textragao (30 MIN.); Vgora (1,0 ML); Vsoiugao (10
mML); Vagitagao (200 rpm); sem acidifica¢do do meio
com HCI e sem adicdo de sal, devido a melhor
eficiéncia de extragdo dos analitos do meio aquoso.
A Figura 1 mostra o cromatograma de uma solucéo
padrdo dos 52 compostos analisados apos
procedimento por SDME.
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Flgur;1 Cromatograma obtldo apos proced|mento por SDME pararf
solugdo padrao. Analitos: HPA's (0,75 ug L) 1-Naftaleno; 2-Acenaftileno;

3-Acenafteno; 4-Fluoreno D10; 5-Fluoreno; 6-Fenantreno; 7-Antraceno; 8-
Fluoranteno; 9-Pireno-D10; 10-Pireno; 11-Benzo(a)antraceno; 12-Criseno;

13-Benzo(b)fluoranteno; 14-Benzo(k)fluoranteno; 15-Benzo(a)pireno; 16-
Perileno;  17-Indeno(1,2,3-c,d)pireno;  18-Dibenzo(a,h)antraceno;  19-
Benzo(g,h,i)perileno; 20-Coroneno. Nitro-HPA’s (10,5 pg L") 21-
Nitronaftaleno; 22- 1-Metil-4-nitronaftaleno; 23- 2-Nitronaftaleno; 24- 2-
Nitrobifenil; 25- 1-Metil-5-nitronaftaleno; 26- 1-Metil-6-nitronaftaleno; 27- 2-
Metil-4-Nitronaftaleno; 28- 3-Nitrobifenil; 29- 4-Nitrobifenil; 30-
Nitroacenafteno; 31- 2-Nitrofluoreno; 32- 2-Nitrofenantreno; 33-
Nitrofenantreno; 34- 9-Nitrofenantreno; 35- 2-Nitroantracene; 36-
Nitroantracene; 37- 2-Nitrofluoranteno; 38- 3-Nitrofluoranteno; 39-
Nitropireno; ~ 40-  2-Nitropireno;  41-  4-Nitropireno;  42-

Nitrobenz(a)antraceno; 43- 6-Nitrocriseno; 44- 3-Nitrobenzantrona; 45-6-
Nitrobenzo(a)pireno; 46 1-Nitrobenzo(a)pireno; 47- 3-Nitrobenzo(e)pireno.
Quinonas (200 pg L'; exceto 1,2-naftoquinona: 10 mg L) 48- 1,4-
Benzoquinona; 49- 14Naﬁoquinona; 50- 1,2-Naftoquinona; 51- 9,10-
Antraquinona; 52- 9,10-Fenantraquinona.

O método foi validado e os menores e maiores LD e
LQ determinados foram LD: HPA s (0,02 -0,05ug L°
"); Nitro- HPAs (0,26 — 1,07 ug L") e Quinonas (8, 82
- 538 pug L"); e LQ: HPA’s (007 - 0,22 ug L);
Nitro-HPA’s (1 24 — 431ug L") e Quinonas (29,4 —
179,5 ug L"). O método esta sendo aplicado em
amostras de 4&guas superficiais coletadas nas
proximidades da Baia de Todos os Santos (BTS),

Bahia.

Conclusoes |

O método proposto mostrou-se rapido e eficiente
para a determinagdo simultdnea de 52 compostos
em amostras aquosas. Dessa forma, o estudo tem
avancado para aplicagdo em amostras reais de
aguas superficiais de outras localidades impactadas
em torno da BTS.
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