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Introducéao

Os hidrocarbonetos policiclicos arométicos (HPA)
sdo poluentes amplamente dispersos, oriundos das
mais variadas fontes de contaminagdo antropicas
sendo a mais significativa a queima de combustiveis.
A EPA (EUA) fixou 16 HPAs como poluentes
prioritarios que sdo considerados possiveis ou
provaveis carcinégenos. Matrizes como solo e

sedimento sdo capazes de acumular estes
compostos, sendo, bons indicadores  de
contaminagcdo. O presente trabalho descreve a

otimizacdo de uma metodologia analitica para
extracdo dos 16 HPAs prioritarios por ultra-som e
determinagdo por HPLC-UV em solo e sedimento.

Resultados e Discussao

A analise foi realizada em um HPLC Agilent 1100
series, detector UV-VIS MWD, injetor manual (20 ni.)
e coluna de fase reversa C-18 Zorbax ODS (4,6 mm x
150 mm x 5 nmm). Para a otimizacado da andlise no
HPLC foram  estudados pardmetros como
composicdo da fase mével, fluxo e comprimentos de
onda para deteccdo. Pardmetros cromatograficos
como assimetria, fator de retencao e resolugao foram
avaliados obtendo-se valores aceitaveis. A condicao
ideal obtida empregou eluicdo por gradiente com fase
moével composta de acetonitrila e agua. Foram
necessarios 25 min para eluicdo dos HPAs e mais 5
min para estabilizacdo da condi¢do inicial, com o
total de 30 min de analise. Para a deteccdo foi
realizada uma programacao do comprimento de onda
(224, 235, 254 e 254 nm), cujo valor variou ao longo
da analise de modo a aumentar a sensibilidade do
método. As curvas analiticas mostraram-se lineares
na faixa de 0,20 a 1,00 ng-mL™ e os coeficientes de
correlagdo variaram de 0,9973 para o naftaleno a
0,9984 para flureno. Os limites de deteccéo variaram
de 0,04 ng:mL™ (pireno) a 0,06 ng-mL™ (flureno,
antraceno e fluoranteno) e os limites de quantificacao
de 0,013 ng-mL™ a 0,020 ng-mL™. Para otimizac&o da
extracdo foram avaliados procedimentos com e sem
hidrélise alcalina, sendo esta Ultima a melhor
condicdo obtida. Amostras secas de sedimento e
solo foram extraidas em ultra-som com uma mistura
de diclorometano e metanol (1:1). Os extratos obtidos
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foram concentrados em evaporador rotativo a vacuo,
sendo fracionados em coluna cromatogréafica
contendo silica e sulfato de so6dio usando uma
mistura de n-hexano e diclorometano (8:2) como
eluente. A fracdo recolhida foi concentrada e
analisada no HPLC. A recuperacdo obtida variou de
51 (naftaleno) a 92 % (lureno) com desvios-padrao
relativos menores que 12 %. A separagdo e
quantificacdo através desta metodologia mostrou-se
eficaz para a determina¢céo de 12 dos 16 HPAs com
excecdo dos compostos benzo(a)antraceno/criseno e
indeno[1,2,3-cd]pireno/benzo(g,h,i)perileno que
coeluiram (Figura 1). O método foi aplicado a 14
amostras de sedimento e 3 amostras de solo da
Represa de S&o Pedro, localizada em Juiz de
Fora/MG. Todas as amostras  analisadas
apresentaram valores abaixo do limite de
quantificacdo do método.
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Figura 1. Cromatograma obtido para inje¢cdo de uma
mistura padrdo de 16 HPAs (0,80 ng-mL™) no método
descrito.

Conclusdes

O método proposto mostrou-se reprodutivel e eficiente
para extracdo, separacdo e quantificacdo de 12
HPAs. As analises apresentaram valores aceitaveis
de acordo com os valores recomendados para a
quantificacdo destes compostos em matrizes
ambientais.
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