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COEFICIENTE DE PARTICAO N-OCTANOL/AGUA PELO METODO DOS FRASCOS
N-PARAFINA HIDROGENADA C13+

1. INTRODUCAO

O coeficiente de particdo n-octanol/agua (Pow) € um descritor molecular relacionado com a
afinidade lipidica e com a hidrofobicidade. E um pardmetro chave na avaliacdo do destino ambiental
das substancias quimicas que apresenta relacdo altamente significativa com a bioacumulacdo em
organismos aquaticos, adsor¢ado ao solo e sedimento e com uma ampla gama de efeitos bioldgicos.

O presente relatério descreve os procedimentos e apresenta os resultados do estudo executado
segundo o método OECD 107 - “Partition Coefficient (n-Octanol/Water): Shake Flask Method”

1.1. Datas do estudo

Plano de estudo : 11/09/06
Inicio do ensaio : 03/10/06
Término do ensaio 30/10/06
Término do estudo 31/10/06

2. MATERIAL E METODOS

2.1. Substancia teste (amostra)

Nome da substéancia teste : N-Parafina Hidrogenada C13+
Cddigo Petrobras : LET 3105
Numero da amostra : 15170

2.2. Substancias de referéncia

Por tratar-se de uma mistura complexa e frente a impossibilidade de obter-se uma substancia
padrao de referéncia, utilizou-se a prépria amostra teste como padrdo para a quantificacao da
concentracao nas fases organica e aquosa do experimento.

Nome da substéancia teste : N-Parafina Hidrogenada C13+
Cdédigo Petrobras : LET 3105

2.3. Metodologia
OECD 107 - “Partition Coefficient (n-Octanol/Water): Shake Flask Method”

2.3.1 Principio do método:

O método estima o log de Pow a partir da particdo observada na dispersao da substancia teste
entre cada uma das fases do sistema: agua e n-ocntanol. A concentracdo da substanbcia teste é
determinada analiticamente e o coeficiente de particdo é determinado pela razdo entre a
concentracao no n-octanol e a concentracdo na agua.

Cn—-octanol
Pow = -
Cagua
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2.3.2. Limitagbes do método

O método se aplica a substancias puras, pois a existéncia de varios solutos na fase ao mesmo
tempo pode afetar os resultados.

O método é aplicavel a substancias com log de Pow de -2 até 4 e, em alguns casos, até 5. Para log
de Pow entre 0 a 6 0 método OECD 117 por HPLC é recomendado. Quando apropriado o
coeficiente de particdo pode ser determinado a partir da razao entre as solubilidades da substancia
nos solventes puros.

2.3.3 Metodologia de execucéo
Trés sistemas foram preparados e mantidos em equilibrio na temperatura de 20°C.

Sistema 1 : n-octanol : agua - 1:3 (v:v).
Sistema 2 : n-octanol : 4gua - 1:1 (v:v).
Sistema 3 : n-octanol : agua - 3:1 (v:v).

Ap6s adicionou-se aproximadamente 10 mg de substéncia teste, pesada com precisdo de 0,01 mg
e agitou-se manualmente. As fases foram separadas por centrifugacéo e recolhidas para anélise da
concentracao da substancia teste por cromatografia gasosa (GC-MS).

2.3.4. Anélise quimica da concentragao
Condicéo da analise

Equipamento : Cromatografo gasoso Shimadzu — GC-17A

Detector : Massas Shimadzu — QP5050A

Coluna : OV-5 (30m x 0,25mm x 0,25um)

Temperatura injecédo : 200 °C

Temperatura coluna : 40 °C (3 min); 12 °C/min até 275 °C; 275 °C (12 mim)
Temperatura detector : 290 °C

Modo de andlise : Scan

Split :1:20

Fluxo 1,5 ml/min

3. RESULTADOS

Observou-se que 100% da n-parafina adicionada ficou dissolvida no n-octanol. Ndo detectou-se
n-parafina na dgua. Para efetuar o célculo do coeficiente de particdo, dividiu-se a concentracao
encontrada no n-octanol pelo limite de quantificacdo na agua. Os resultados obtidos desta forma
ndo determinam o coeficiente de particdo, mas indicam que este é superior a 18 788 ou seja:
logPow > 4,3.

15170 — N-Parafina Hidrogenada C13+

n-Octanol : 4gua Concentracéo (ppm)
n-Octanol Agua* Pow |log Pow
1:3 1127,3 < 0,06 18788 |> 4,3
1:1 362,5 <01 3625 > 3,6
3:1 430,5 <02 2153 > 3,3

*Limites de quantificagdo: LQ 75m. = 0,2 ppm; LQ 15m. = 0,1 ppm; LQ 225 m. = 0,06 ppm)
Limite de deteccdo do equipamento = 1,5 ppm.
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O método OECD 107 se aplica a log Pow de -2 a 4 (execpcionalmente 5) enquanto que o método
OECD 117 se aplica a log Pow de 0 a 6. Ambos métodos nao se mostraram conclusivos.

Desta forma, seguindo indicacdo do método OECD 107, o coeficiente de particao foi determinado a
partir da raz&o entre as solubilidades da substancia teste nos solventes puros.

a) Solubilidade da n-parafina hidrogrnada no n-octanol

Substancia teste =0,3617g
n-octanol =0,0653 ¢
Solubilidade > 5,5 x 10° ppm (soltvel em todas as proporcdes)

b) Solubilidade da n-parafina hidrogrnada na agua

Substancia teste =0,01053 g
n-octanol =225mL
Solubilidade = Na&o detectado (LD = 1,5 ppm; LQ 225m. = 0,06 ppm)

Pow >9,2x10"; Log Pow > 8,0
4. DISCUSSAO E CONCLUSAO

A determinacdo do coeficiente de particdo n-octanol/agua da substancia teste n-parafina
hidrogenada C13+ pelo método do equilibrio entre fases (método do frasco — OECD 107) resultou
num valor indicativo de log Pow > 4,3.

O emprego do métod OECD 117, indicado para substancias com log Pow entre 0 e 6, ja havia sido
tentado sem sucesso devido a inadequacgéo da técnica do HPLC na determinacao de compostos do
tipo da n-parafina.

Restou aplicar a ultima alternativa descrita no método OECD 107, ou seja: determinar o coeficiente
de particdo a partir da razdo entre as solubilidades da substancia teste nos solventes puros. Assim:

Coeficiente de particdo n-octanol/agua da N-Parafina Hidrogenada C13+ :
Pow >9,2x 10’
Log Pow > 8,0
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5. ARQUIVAMENTO
Os dados brutos e o relatorio final serdo arquivados sob numero BQ-15170/06-OCT107 nas
dependéncias da Bioensaios Analises e Consultoria Ambiental Ltda por um periodo de cinco anos.

6. Referéncias Bibliograficas
(1) OECD - Guideline for Testing of Chemicals. Method 107 “Partition Coefficient (n-ctanol/Water):
Shake Flask Method” (Adopted: 27.06.95).

Viamao 31 de outubro de 2006
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Figura 01: Cromatograma tipico da analise do padréo de
n-parafina hidrogenada C13+.

Data Acquired by : Admin
Acquisition Date  : 27/10/06

Sample Name 215170

Sample ID - diluido

Injection Volume  : 1.000

Data File : C\GCMSsolution\Data\15170_72\271006\151 70diluido.qgd
Method File : C:\GCMS«so‘lution\Data\Projecﬂ\Metodos\TphDroﬁscanSabrina.qgrr
Tuning File : C\GCMSsolution\System\Tune 1126 1006.qgt

Equipamento: GC-17A, GC/MS-QP5050A Shimadzu
Detector: Espectrometria de Massas

Coluna: OV-5 (30mX0,25mmX0,25um)

Rampa de Aquecimento:40°C(3min) 12°C/min 275°C (12min)
Tem.Inj: 200°C Temp. Det: 290°C

Analise modo: Scan

Split: 1:20  Fluxo: 1,5 ml/min
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Figura 02: Cromatograma tipico da andlise da substancia teste na fase de n-Octanol.

Data Acquired by : Admin
Acquisition Date  : 25/10/06

Sample Name 215170 _1_1

Sample ID :OCT

Injection Volume  : 1.000

Data File : C:\GCMSsolutiom\Data\15170_72\231006_inj2\15170_1_1.qgd
Method File : C:\GCMSsolution\Data\Project1\Metodos\TphDro_scan.qgm
Tuning File : C:\GCMSsolution\System\Tune1\161006.qgt

Equipamento: GC-17A, GC/MS-QP5050A Shimadzu
Detector: Espectrometria de Massas

Coluna: OV-5 (30mX0,25mmX0,25um)

Rampa de Aquecimento:40°C(3min) 12°C/min 275°C (12min)
Tem.Inj: 200°C Temp. Det: 290°C

Analise modo: Scan

Split: 1:20  Fiuxo: 1,5 ml/min

intensity
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Figura 03: Cromatograma tipico da anélise da substancia teste na fase da agua.

Data Acquired by : Admin
Acquisition Date  : 04/10/06

Sample Name : 15170 acn

Sample ID s

injection Volume  : 1.000

Data File : C\GCMSsolution\Data\15170_72\dro_031006\15170acn_1.1.qgd
Method File : C\GCMSsolution\Data\Project1\Metodos\TphDro_scan.qgm
Tuning File : C\GCMSsolution\System\Tune 1\300806.qgt

Equipamento: GC-17A, GC/MS-QP5050A Shimadzu
Detector: Espectrometria de Massas

Coluna: OV-5 (30mX0,25mmX0,25um)

Rampa de Aquecimento:40°C(3min) 12°C/min 275°C (12min)
Tem.Inj: 200°C Temp. Det: 290°C

Analise modo: Scan

Split: 1:20  Fluxo: 1,5 ml/min
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