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Introducao |

Lodo de esgoto é o residuo sélido obtido nas
estacbes de tratamento de esgoto (ETES), com
potencial uso agricola devido ao teor de matéria
organica. Entretanto, este residuo pode apresentar
contaminantes quimicos como as bifenilas
policloradas, conhecidos por PCBs (do inglés
polychlorinated biphenyl). Estas substéncias sao
altamente téxicas e apresentam elevado potencial
carcinogénico. Neste sentido, este estudo, teve
como objetivo a otimizacdo e validacdo da extracéo
sélido-liquido com purificacdo em baixa temperatura
(ESL-PBT) de PCBs em lodo de esgoto. As analises
foram realizadas por cromatografia gasosa acoplada
a espectrometria de massas (CG-EM).

Resultados e Discussao |

Neste estudo foram otimizados a fase extratora,
a quantidade de cobre metalico e o modo de
agitacdo. As sequéncias de etapas do método

proposto € apresentada na Figura 1.
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Figura 1. Sequéncias de etapas da extracao solido-
liquido com purificagdo em baixa temperatura.

Os melhores resultados da otimizacdo foram
obtidos quando realizados com 4,0 g de lodo e fase
extratora constituida de 6,5 mL de isopropanol e 1,5
mL de acetato de etila. A eliminacdo de enxofre foi
mais eficiente com 1,5 g de cobre metalico em po.
Este sistema foi homogeneizado em banho
ultrassénico por 15 min seguido de agitagdo por
uma hora a 40°C. O sistema obtido foi submetido ao
congelamento por duas horas. Apos este periodo, a
fase orgénica liquida foi submetida ao clean-up com
silica e analisada por CG-EM.

ApO6s  otimizacdo, foram avaliadas a
seletividade, linearidade, exatiddo, precisdo, limite
de deteccdo (LD) e limite de quantificacdo (LQ)
conforme as normas do INMETRO (2010)1.
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As porcentagens de recuperagdo foram obtidas
entre 98 a 117%. Os limites de deteccdo e
quantificacdo foram 1,32 e 4,00 pg L7
respectivamente. O método mostrou-se seletivo e
linear com coeficiente de correlacdo superior a 0,99
(Tabela 1). Estes valores séo inferiores aos
estabelecidos pela Resolucdo Conama n°420 de
20009.

Tabela 1. Limites de deteccdo (LD) e quantificacédo
(LQ) e coeficiente de correlacdo (R) do método

PCB  tr(min) R LD(gLH) LQ@ugLH
28 11,20 0,9917 1,32 4
52 11,80 0,9934 1,32 4
101 13,54 0,9927 1,32 4
138 15,40 0,9936 1,32 4
153 16,02 0,9914 1,32 4
180 16,21 0,9945 1,32 4

A exatiddo foi avaliada através da taxa de
recuperacado obtida em trés niveis de concentracdes
(Tabela 2), que variaram de 68 a 94%. Ja a precisao
foi avaliada através do DPR, o qual foi inferior a
18%, mostrando-se adequado, pois para amostras
complexas sao aceitos valores inferiores a 20°.

Tabela 2. Exatidao e precisdo do método

Recuperacao (%) (média = DPR)

PCB 4ug L™ 8 ug L™ 20ug L™
(n=3) (n=7) (n=3)
28 83+12 87+18 86+16
52 8245 8945 85+11
101 89+14 77+6 84+12
138 86+11 61+12 88+7
153 94+15 64+11 91+6
180 82+16 66+13 84+11

n = nimero de repeticdes.

Conclusodes

O método otimizado e validado mostrou-se
eficiente na extragdo de bifenilas policloradas em
lodo de esgoto com porcentagens de extracao
superiores a 82% em baixas concentracdes.
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