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Duas metodologias distintas para extragdo de benzo(a)pireno (BaP) em
cachacgas foram avaliadas, extragdo liquido-liquido (ELL) e extragdo em fase
solida (EFS). A ELL consistiu de extragdo da amostra e “clean up” em coluna
de silica gel, utilizando ciclohexano como solvente. Na EFS foi utilizado
cartucho C18, 500 mg e, também, ciclohexano para eluicdo. Em ambas
metodologias, os extratos obtidos foram evaporados até a secura,
reconstituidos em acetonitrila e submetidos & andlise por cromatografia a
liqguido com detecgédo por fluorescéncia, em coluna C18 (25 cm, 0,45 pm e 4,6
mm), fase movel acetonitrila/agua (70:30) e fluxo de 1mL/min. O método
mostrou-se linear para solugées padrdo de BaP na faixa de concentragdo de
0,05 a 30 ppb (R? = 0,9995). Os limites de detecgdo (LD) e quantificagdo (LQ),
em ppb (n=5), foram respectivamente: para ELL 0,03 e 0,115 (CV=8,3%), e
para a EFS 0,03 e 0,103 (CV=2,9%). As repetitividades foram avaliadas em
quintuplicata, obtendo-se para ELL, média de 0,149 ppb (CV=2,5%) e, para
EFS, média de 0,177 (CV=1,6%). As porcentagens de recuperacio foram
obtidas a partir da fortificagdo da amostra com BaP em 3 niveis de
concentragdo (n=3). Os valores alcangados para o nivel de 0,1 ppb: para ELL,
93,3 (CV=1,4%), e, para EFS, 96,3 (CV=2,3%); para o nivel de 1,0 ppb: para
ELL 92,3% (CV=0,5%), e para EFS, 91,7 (CV=5%); para o nivel de 3,0 ppb:
para ELL 82,9% (CV=1,3%), e para EFS, 94,0 (CV=1,7%). Os resultados foram
satisfatérios para ambos os métodos, porém a EFS apresentou vantagens em
relacdo a ELL: reduzido tempo de anadlise, menor utilizagdo de solventes,
descarte de residuos e exposicédo do analista, além de custo inferior. Cinquenta
e uma amostras de cachaga (23 de SP, 22 de MG, 02 de PE, 02 de MT, 02 do
CE) foram analisadas, em ftriplicata, utilizando a extragdo EFS, obtendo-se
concentragbes de BaP na faixa de nédo detectado (< LD) a 0,858 ppb, sendo
que em 24% das amostras os teores de BaP foram superiores ao LQ. Foi

-confirmada a identidade do analito por.GC/MS empregando energia de 70eV e

coluna DB5-MS, com aquisigdo no modo SIM dos fragmentos 126 e 252.
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