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Introdugao

Os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos (HPA'’s)
séo substancias toxicas amplamente distribuidas no
meio ambiente. A USEPA (Agéncia Americana de
Protegdo Ambiental) prioriza 16 HPA’s para
monitoramento ambiental, sendo que sete deles sdo
carcinogénicos."? Os HPA's estdo distribuidos em
todos os compartimentos ambientais, seja no ar,
solo, sedimento e agua e s&o introduzidos no
ambiente através de processos naturais e
antropogénicos, sendo a maior contribuicdo das
fontes antropogénicas. Muitos desses compostos
aparecem nessas matrizes em concentragdes muito
baixas, sendo necessaria uma etapa de pré
concentragdo nos métodos analiticos. Neste
trabalho foram avaliados dois métodos adaptados
da USEPA para a extragdo dos 16 HPA’'s em
sedimento: um por ultrassom e outro por soxhlet.®
Os extratos foram analisados por GC-MS e os
métodos foram validados com relagcdo a
linearidade, limites de deteccdo (LD) e
quantificagdo (LQ), precisio e recuperagdo.*

Resultados e Discussao

As amostras de sedimento foram coletadas de uma
lagoa em Ouro Preto, MG (20°23’52”S, 43°30°00”0O).
Os HPA’s foram extraidos de cerca de 5 g de
amostra seca, limpa e homogeneizada através de
duas técnicas distintas: a) soxhlet, utilizando-se 300
mL diclorometano/acetona (1:1,v/v) durante 18 h de
extragdo; b) ultrassom com freqiéncia de 40KHz,
utilizando 100mL  diclorometano/acetona por 20
min. de extracdo e, em seguida, a solucao
resultante foi passada em filtro fibra de celulose
com diametro de poro 0,22 pm. Ambos os extratos
foram purificados através de silica gel em coluna e
acetonal/ciclohexano (3:2,v/v) como eluente. Um
volume de 1,0 uL do eluato concentrado foi injetado
no sistema cromatografico através de uma coluna
de polidimetilsiioxano da Restek (RTx-5MS,
30mx0,25mmx0,25um) utilizando Hélio como gas
de arraste a 1,51 mL.min"' com split de 1:15. O
injetor foi mantido a 250°C, a interface a 330°C e o
espectrdmetro de massa a 200°C com 80 eV. A
quantificagao foi realizada com base nas relagoes
massa/carga (m/z) especificas para cada HPA. A
linearidade, o LD e o LQ foram obtidos a partir de
solugdes contendo padroes de HPA's com
concentragdes em oito niveis entre 10 e 2000 pg.L
'. Os estudos de precisdo e recuperagido foram
feitos para cada método e as quantificagdes foram
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realizadas por padronizagéo interna com Antraceno
Deuterado como PI e as curvas analiticas foram
construidas com 6 niveis de concentragao entre 10
e 400 ug.L". A linearidade, avaliada com base nos
coeficientes de determinacdo das curvas analiticas
(r?), apresentaram resultados superiores a 0,99 para
os HPA’s de menores massas molares e superiores
a 0,98 para os demais. A partir dos ruidos (R) dos
cromatogramas de solu¢des de padrdes com 10
Mg.L" obtiveram-se os LDs (= 3 x R) e LQs (= 10 x
R), que variaram de 6 a 14 ng.g" e de 67 a 143
ng.g”, respectivamente, considerando a massa de
sedimento utilizada. Estes valores de limites estao
de acordo com outros resultados da literatura.® A
avaliacdo da exatiddo e da precisao foi feita com
base em todo o processo, desde a amostra até a
quantificagdo cromatografica. A exatiddo para o
ultrassom foi determinada a partir da contaminagéo
de seis amostras com 6 ng.g' e 60 ng.g' dos
HPA'’s, respectivamente, e para o ultrassom
utilizaram-se trés replicatas. Os resultados para o
método por Sohxlet estiveram entre 36% e 89%
para a contaminacdo com 6 ng.g”' de HPA’s e entre
56% e 142% para a com 60 ng.g" enquanto que,
para o ultrassom esses resultados foram entre 48%
e 102% e entre 66% e 107%, respectivamente. A
precisao foi obtida pelo coeficiente de variagao (CV)
em sete amostras. Os resultados para o ultrassom
estiveram abaixo de 20% para todos os HPA'’s, com
excecgdo do fluoranteno (CV = 23,9%) e do Benzo-k-
fluoranteno (CV = 32,1%). A partir das curvas
analiticas obtidas foi possivel verificar a
sensibilidade (s) do método cromatografico utilizado
para analisar os 16 HPA’s. O Naftaleno é o HPA
mais sensivel ao método (s = coef. angular =
370,53 uA.L.mg’), enquanto que, Fluoranteno,
Criseno e o Benzo-a-Antraceno foram os menos
sensiveis (22,9< s <25,8).

Conclusoes

Os métodos de extragdo avaliados se mostraram
adequados para a avaliagdo ambiental de HPA'’s
em sedimentos.
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