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Introducao |

Os Eteres Difenilicos Polibromados (Polybrominated
Diphenyl Ether - PBDE), desde a década de 60, sdo
amplamente utilizados como retardantes de chama,
substancias que misturadas a materiais diversos
inibem o processo de combustdo’. Existem 209
congéneres possiveis (Figura 1), embora apenas
alguns relevantes comercialmente.
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Figura 1. Eter Difenil Polibromado.

Sdo classificados como poluentes organicos
persistentes (POPs), contaminantes emergentes, e
interferentes  enddcrinos, evidenciando  sua
relevancia em estudos ambientais. Tendo-se em
vista que ainda n&o existem dados sobre estes
contaminantes em matrizes ambientais brasileiras?,
este trabalho baseou-se no desenvolvimento de
meétodo para extracdo e quantificacdo de PBDE em
sedimentos aquaticos.

Parte Experimental |

Curvas analiticas foram preparadas com o padrao
Lake Michigan Study (AccuStandard) (9 congéneres,
Tabela 1), nas concentra¢gbes de 0,05; 0,1; 1,0; 5,0;
10,0 e 20,0 ng mL™, em iso-octano. A separacdo
(5ms, 30 m x 0,25 mm x 0,25 ym) e quantificacdo
foram realizadas em cromatégrafo gasoso com
deteccédo por captura de elétrons (GC-ECD).

Tabela 1. Parametros analiticos do método cromatogréfico.

. Separa(;a}q Parametros da Curva Analitica
Analito Cromatogréfica

RT® R LD" LQ°

BDE-28 22,921 0,9979 1,73 5,77
BDE-47 27,911 0,9985 1,85 6,16
BDE-66 28,707 0,9982 2,08 6,92
BDE-100 31,566 0,9981 2,08 6,93
BDE-99 32,726 0,9975 2,40 8,01
BDE-85 34,652 0,9983 2,11 7,04
BDE-154 35,580 0,9983 2,08 6,94
BDE-153 37,206 0,9974 2,58 8,59
BDE-138 39,616 0,9967 2,89 9,62

aTempo de Retenc&o (min); ° ng mL™

Resultados |

Foram realizados estudos de recuperacao analitica
para etapa de concentracdo em evaporador rotativo
(ER), com hexano (pe 69 °C) e pentano (pe 36 °C) a
fim de selecionar o solvente adequado e evitar
perdas durante etapas de extra%éo e clean-up.
Assim, solugBes contendo 5 ng mL™ de cada PBDE,
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preparada em 50 mL dos dois solventes, em
triplicata, foram testadas. Os resultados de
recuperacdo (Tabela 2) mostraram melhores
resultados para o pentano, que foi empregado nas
etapas subsequentes.

Em seguida, por¢cbes de sedimento do Lago
Paranod, isento de PBDE, foram fortificadas com
3,33 ng g™ dos nove PBDE. A extracéo foi realizada
por ultrassom (Cole-Parmer, 8893) em tubos de
ensaio com tampa empregando 3,0 gramas de
sedimento e 5,0 mL de pentano/acetona (1:1). A
amostra foi sonicada 5 vezes por 5 min, e o0 extrato
centrifugado a 2500 rpm por 5 min. Para remogé&o
de enxofre, o extrato final foi tratado com cobre
metalico por 24 h no escuro e sob refrigeracdo. O
clean-up foi realizado com coluna Tri-Ad em ponteira
de plastico de 10 mL (silica acida, silica basica,
silica neutra e sulfato de sddio anidro como agente
dessecante). Os extratos foram eluidos com 30 mL
de pentano e novamente concentrados a 1,0 mL de
iso-octano para analise por GC-ECD.

A Tabela 2 traz os resultados de recuperacdo na
etapa de evaporacéo e a recuperacéo final.

Tabela 2. Recuperacdes (rotaevaporagdo e método final).
Rec narotaevaporagcdo  Método de Extragcdo

Analito

Hexano * Pentano ® Rec ® cv?
BDE-28 726 +2,3 99,0+£0,6 98,5 2,5
BDE-47 72,4+6,2 98,8+0,1 98,2 4,3
BDE-66 73,3+£9,0 98,4+0,7 97,8 4,7
BDE-100 66,7 £ 19,0 97,0+ 0,2 97,6 6,5
BDE-99 76,2+ 6,7 98,5+0,2 97,9 6,0
BDE-85 635+7,2 97,6+ 0,1 92,9 6,0
BDE-154 62,4 +8,2 92,7+ 0,6 92,4 71
BDE-153 60,0 £ 16,6 92,8+ 6,4 90,5 4.5
BDE-138 59,8+20,1 915%0,3 89,8 2,8

#Percentual

Conclusodes

As recuperacdes da etapa de rotaevaporacéo foram
superiores quando o pentano foi utilizado,
provavelmente devido ao elevado ponto de ebulicdo
do hexano que contribuia para o arraste de PBDE
durante a evaporacao. As recuperacdes do método
empregando extracdo por ultrassom alcangaram
valores acima de 90% e baixos CV, possibilitando
sua aplicacdo em amostras reais.
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