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As substincias aromdticas, com comprovada a¢do carci-
nogénica, tém sido objeto de muitos estudos nos Gltimos
anos,! ™

Dos vérios métodos analfticos usados na determinagio
de tragos destas substdncias, a cromatografia com gés, com
deteccdo por ionizagdo de chama, tem sido a mais usada,
devido a sua simplicidade, versatilidade e sensibilidade.

O detector de ionizagdo de chama, que é um detector
que destréi a amostra eluida da coluna, apresenta muitos
problemas, entre os quais pode-se incluir a necessidade de
uso de ar comprimido e hidrogénio além do gis de arraste,
e de ocorrerem instabilidades ocasionais, isto é, a chama se
tornar instdvel ou se apagar como consequéncia de sujeira
no orificio do magarico.

Um outro método de ionizagdo, baseado no principio
de foto-ionizagdo de moléculas, foi desenvolvido e aperfei-
¢oado na década dos 60.°"1! No entanto, era limitado por
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vérios problemas, entre os quais, a instabilidade da linha de
base.

Mais tarde, com o avango da tecnologia de fabricago
de lampadas de ultravioleta, se conseguiu grande melhora na
sensibilidade, simplicidade de operagdo e se estendeu o
limite de temperatura de operagdo, além de superar os pro-
blemas de instabilidade, 12714

O detector de foto-ionizagdo utiliza apenas o gés de ar-
raste, ndo possui chama, ndo destr6i a amostra e € altamente
estdvel. O detector de foto-ionizagdo oferece uma faixa di-
nimica de operagio superior 4 do detector de ionizagfo de
chama.'S Uma comparagdo entre os dois detectores mos-
trou que o detector de foto-ionizag¢do é cerca de 40 vezes
mais sensivel ao benzeno do que o de ionizagdo de chama.!?

Neste trabalho, vamos apresentar os resultados da andli-
se de uma série de amostras de etanol contendo tragos de
benzeno e tolueno.
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Fig. 1 - Cromatograma de um alcool contendo 1 ppm de benzeno, 1 ppm de tolueno e 2 ppm de clorobenzeno.
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Fig. 2 - Reta de calibragdo para determinagdo de benzeno ou tolueno
em &lcoois.

A; = Area corrigida do composto a ser determinado.

Ay = Area do padrio.

o = Benzeno

A = Tolueno

CONCENTRAGAO

O instrumento usado neste estudo constou de um for-
no cromatogrifico (Varian, Modelo 1400) no qual se
instalou um detector de foto-ionizagdo com lampada de
10,2 e V (HNU Modelo PI-52-02) e de um registrador po-
tenciométrico com fundo de escala de 1 mV (Equipamentos
Cientfficos do Brasil, Indistria e Comércio Ltda.). A conec-
¢30 entre a safda da coluna e o detector foi feita por inter-
médio de um tubo de vidro de 13 cm de comprimento por
0,1 cm de didmetro interno, aquecido em toda a sua exten-
s3o a 200°C. A coluna foi de ago inox, 200 cm por 0,4 c¢m,
contendo Porapak Q 80/100 mesh, 4 temperatura de 195°C.
Nitrogénio foi usado como gds de arraste, com vazio de 30
mi/minuto. Para se assegurar alta pureza, empregou-se um
filtro de 3 estdgios contendo sflica gel-60 (merck N© 7734,
para cromatografia em coluna), carvio ativo (Eastman — P

‘N 1731) e peneira molecular SA (Alfa Inorganics —
VENTRON — N° 87955). O injetor foi mantido a 210°C e
o detetor a 215°C. Foi usada a sensibilidade de 4 x 10?
amperes para uma saida de 1 mV. O padrio interno, cloro-
benzeno, foi purificado conforme MacAlpine et al.'®

RESULTADOS E DISCUSSAOQ

O detector de foto-ioniza¢gdo emprega uma fonte de ra-
diacdes na faixa do ultravioleta, que emite f6tons corres-
pondentes a linha alfa do hidrogénio em 121,6 nm(10,2 eV),
através de uma janela de fluoreto de magnésio. Para amos-
tras cujas moléculas apresentam um potencial de ionizagio
igual ou menor do que 10,2 eV, o seguinte processo pode
ocorrer' 5 :

ky
R+hv S RY'+¢
, K,

No entanto, podem existir moléculas que capturam elé-
trons ou neutralizam os fons gerados na cimara de ioniza-
¢do. Este efeito é denominado “‘quenching” e pode ser re-
presentado pelas rea¢bes:

€+ 0, >0,
k,

05+ R* > R + 0, ondek®>>k_,

Pode-se observar no cromatograma da Figura 1, picos ne-
gativos correspondentes ao efeito “quenching” do O,, eta-
nol e algumas impurezas presentes nos dlcoois.

As dreas foram medidas multiplicando-se altura pela lar-
gura i meia altura do pico.!”

Na Figura 1, temos um cronograma de um dlcool con-
tendo 1 ppm de benzeno, 1 ppm de tolueno e 2 ppm de clo-
robenzeno. Este cromatograma foi usado para o cilculo dos
fatores de resposta (0,87 para o benzeno e 1,3 para o tolue-
no). Foi injetado um volume de 3 microlitros com uma sen-
sibilidade de 10! amperes e com um ruido menor do que
1% da escala total. Isto significa que pode-se detectar até
0,01 ppm de benzeno, para mantermos uma rela¢do si-
nal/ruido maior do que 3.

Na Figura 2 tem-se um grifico de calibrago, obtido com
a andlise de 10 amostras de 4lcoois.

CONCLUSAO

O aumento da sensibilidade desta técnica de detecgdo
em relagdo a do detector de ionizagdo de chama, possibi-
lita a determinagdo de arométicos em dlcoois em niveis de
sub-ppm.

Isto poderd ampliar as aplicagBes da cromatografia com
gds, no controle destes e de outros agentes carcinogénicos,
em bebidas alcodlicas, em 4lcool para uso doméstico, in-
dustrial e de laborat6rio.
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