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Análise de fenol por HPLC – PDA em efluentes industriais

1. Descrição

O fenol é usado na produção de resinas fenólicas, outros compostos fenólicos, desinfetantes e agentes anti-sépticos. Na indústria, possui diversos usos como solvente, por exemplo, no refino de petróleo, onde é utilizado para extrair compostos aromáticos. Os efluentes fenólicos são produzidos por industrias de cerâmica, papel e celulose, mineradoras de carvão, destilarias de petróleo, entre outras, que utilizam grande quantidade de água para realizar suas atividades. O estado físico do fenol pode ser sólido ou líquido. Possui um odor pungente, nauseante, aromático, característico. O fenol é prontamente absorvido pelas vias cutâneas, digestiva e respiratória, esta última na forma de vapores. Em sua maior parte, é oxidado ou conjugado com o glucurônico e outros ácidos, sendo eliminado na urina como fenol conjugado. Uma pequena porção do fenol é eliminada como fenol livre, e os efeitos tóxicos da substância estão diretamente relacionadas à concentração sangüínea deste fenol "livre". À inalação, os vapores do fenol são irritantes das vias respiratórias e corrosivos para os tecidos. A exposição a concentrações elevadas provoca taquipnéia, broncopneumonia, bronquite, edema pulmonar e parada respiratória. No sistema nervoso central surge inicialmente excitação, rapidamente seguida por convulsões e inconsciência devido à depressão.

2. Materiais e Métodos

HPLC modelo 1100 HP, equipado com um detector DAD (270 nm), coluna C18 Phenomenex – Phenosphere (75 x 3,20 mm), Acetonitrila (ACN) grau HPLC, água Milli Q, soluções de trabalho para o analito (fenol 50 mM - em ácido acético 0,1 % - figura 1) e padrão interno (ácido p-amino-benzóico – PABA 6,9 mM – em ácido acético 0,1% - figura 1), seringas, vials e filtros.
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Figura 1. Estrutura do fenol e ácido p-aminobenzóico.

2.1. Preparo da Amostra

As amostras foram coletadas diretamente dos efluentes de algumas refinarias do Estado de São Paulo.

Preparo da amostra:

(i) Coletar 975 L da amostra em um frasco.

(ii) Adicionar 25 L da solução do padrão interno (PI) previamente preparada.

(iii) Agitar

(iv) Filtrar a amostra para o vial do HPLC utilizando seringa e membrana 0,45 m.

(v) Lacrar e identificar o vial.

2.2. Preparo da Curva de calibração

A curva de calibração deverá conter cinco concentrações diferentes (0,1, 0,25, 1, 2, 5 mM). A partir da solução estoque (50 mM), prepare diluições para atingir as concentrações utilizando Ácido Acético 0,1% como diluente. Não esqueça de considerar 25 L da solução do PI (6,9 mM).
Preparo da curva:

(i) Coletar em L a quantidade calculada da solução estoque de fenol para um frasco apropriado.

(ii) Adicionar 25 L da solução do padrão interno (PABA) previamente preparada.

(iii) Completar com a solução de ácido acético 0,1% para 1 mL.

(iv) Agitar

(v) Filtrar a amostra para o vial do HPLC utilizando seringa e membrana 0,45 m.

(vi) Lacrar e identificar o vial com a concentração.

2.3. Condições cromatográficas

Fluxo: 0,75 mL/min.  = 270 nm. 4 minutos de corrida. Fase Móvel: Ácido Acético/ACN 9:1

3. Cálculos


Apresentar um relatório sobre esta aula pratica contendo os seguintes tópicos:

(i) Cálculo das curvas de calibração (Área do analito/Área do PI em função da concentração do analito e Altura do analito/Altura do PI em função da concentração do analito) utilizando Excel ou software equivalente. Fornecendo a equação e o r da reta;

(ii) Cálculo da concentração de fenol nas amostras fornecidas utilizando as duas equações obtidas;

(iii) Comparação dos resultados obtidos com os de outros grupos e com as duas equações de reta;

(iv) Discussão da importância do uso de PI para a quantificação do fenol e das diferenças observadas nos resultados inter grupos e com as diferentes curvas de calibração.
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