CIENCIAS EXATAS E DA TERRA - Quimica

DETERMINACAO DE HIDROCARBONETOS POLICICLICOS AROMATICOS
(HPAS) EM AMOSTRAS DE SEDIMENTO DA REPRESA DO
PARQUE PEDROSO, SANTO ANDRE, SP.

Autor: RENATA RODRIGUES DE SOUZA

Instituicao: Universidade Sao Judas Tadeu (USJT)
Orientador: Elaine Arantes Jardim Martins
Colaborador: Carlos Fernando de Brito

Resumo

Neste trabalho investigou-se a presenca de hidrocarbonetos policiclicos aromaticos
(HPAs) em amostras de sedimento de cinco pontos distintos da Represa do Pedroso,
Santo André, através da aplicacdo de metodologia desenvolvida para extracao destes
compostos durante o estagio de Iniciacdo Cientifica.

Introducao

HPAs sao poluentes organicos de importancia ambiental e interesse toxicolégico por
apresentarem propriedades mutagénicas e carcinogénicas, sendo 16 deles
considerados prioritarios pela Environmental Protection Agency-EPA'?.  Sao
compostos binarios formados por dois ou mais anéis aromaticos condensados. Os
HPAs podem ser introduzidos no ambiente a partir de diversas fontes, sejam elas
naturais ou antropicas. As naturais estdo ligadas a incéndios florestais, erupcoes
vulcanicas, afloramentos de petrdleo e sinteses biol6gicas. As emissdes antrdpicas
resultam da combustdo de biomassa, como queimadas, combustdo de automoveis,
acidentes ambientais envolvendo petréleo e derivados, descarte ou eliminacdo de
residuos industriais € do esgoto. Também sao fontes de emissdo o “alcatrdo” da
fumaca do cigarro e outros processos de combustdo parcial, nos quais o carbono ou
combustivel ndo é convertido em CO ou CO,, porém as principais fontes de emisséo

sd0 as combustdes industriais e descargas de combustiveis fésseis®*.

A metodologia usual para anélise destes compostos consiste nas etapas de extragao
e concentracdo dos analitos. Foram estudadas amostras de sedimento da Represa do
Pedroso, Municipio de Santo André, uma area ainda preservada, porém que podera
ser perturbada devido a construcao de um rodoanel nas adjacéncias. Se presentes,
estes compostos podem atuar como agentes impactantes e contribuir para o
empobrecimento da qualidade da represa.



Objetivos

Este estudo teve como foco investigar agentes impactantes policiclicos aromaticos na
Represa do Pedroso, Municipio de Santo André, utilizando a metodologia,
desenvolvida e validada durante o estagio de Iniciacdo Cientifica, para extrair HPAs
em amostras de sedimento.

Metodologia

As amostras de sedimento foram coletadas utilizando-se uma draga do tipo Ekman-
Birge, em seguida foram armazenadas em vidro ambar e mantidas a temperatura de
4°C. Em laborat6rio, as amostras foram secas a temperatura ambiente por uma
semana e homogeneizadas.

Foram pesadas aliquotas de 0,5g cada deste sedimento, submetidas a extracdo em
banho ultra-som com 10mL de solvente e em seguida, centrifugadas por 15 minutos a
2.000rpm. O sobrenadante foi filtrado em 14 de vidro, seco em fluxo de N> e mantido
em vial até analise cromatografica por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia
(HPLC).

Desenvolvimento da Metodologia

Foram estudados 13 HPAs: Naftaleno-(Np), Acenaftileno-(Acy), Fluoreno-(F),
Fenantreno-(Ph), Antraceno-(Ant), Fluoranteno-(Fl), Pireno-(Py), Benzo[a]Antraceno-
(B[a]JAn), Criseno-(Cry), Benzo[e]Acenaftileno-(B[e]Acy), Benzo[k]Fluoranteno-
(B([K]F!), Benzo[a]Pireno-(B[a]Py) e Indeno[1,2,3-c,d]Pireno-(I[1,2,3-c,d]Py), todos com
certificado de pureza (>99%) e procedéncia Aldrich Chemical Co. Inicialmente foi
preparada uma solugédo padrdo Mix de 10pg.mL™" em acetonitrila a partir dos padrdes
analiticos dos 13 HPAs, cujas solugdes - estoque eram de concentragdo 100ug.mL™.
Foram entdo preparadas diluicoes desta solucao MIX em 50% Acetonitrila/H>.O nas
seguintes concentragdes: 0,1ug.mL™", 0,2ug.mL™", 0,3ug.mL™, 0,4ug.mL" e 0,5ug.mL"™
para construcdo da curva de calibracdo. As solugcbes dos padrdes contendo
concentragdes conhecidas foram utilizadas para fortificar as amostras de sedimento, a
fim de comprovar os resultados.

Durante o desenvolvimento da metodologia, diferentes tempos de extragdo foram
testados e os solventes avaliados foram: acetonitrila (ACN), acetona, tetrahidrofurano
(THF), metanol, acetona/tetrahidrofurano (THF) na proporcdo 1:1 e diclorometano
(DCM), todos com alto grau de pureza e de étima procedéncia.

As determinacdes dos 13 HPAs nos extratos das amostras de sedimento foram feitas
pela técnica de Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC) com detector UV/vis.

Aplicacao da metodologia
A metodologia desenvolvida para extragdo dos compostos HPAs foi utilizada para

determinacdo dos 13 HPAs nas amostras coletadas na area de estudo. As amostras
foram analisadas em triplicata.



Resultados

No decorrer dessa pesquisa, que se iniciou com o desenvolvimento da metodologia
para extracao dos HPAs, foram estudados varios solventes e condicoes de extracao.
A mistura de solventes que apresentou melhor resultado com recuperacdes de até
97,52%, dependendo do composto estudado, foi a mistura acetona/THF, devido ao
fato desta mistura de solventes possuir uma melhor interagdo intermolecular com os
HPAS quando comparado aos demais solventes testados.

Na Figura 1, sdo apresentados os resultados de recuperacao da mistura utilizada na
metodologia comparada ao solvente indicado na maioria dos estudos encontrados na
literatura (diclorometano).
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Figura 1 — Eficiéncia na recuperagcdo dos HPAs em sistema ultra-som para os
solventes estudados.

Além do tipo de solvente utilizado, outro fator importante considerado no
desenvolvimento da metodologia foi o tempo de extracdo. Na Figura 2 observa-se
uma maior recuperagdo praticamente para todos os compostos (exceto para o
Naftaleno), quando utilizado o periodo de 3 horas de extragdo em banho ultra-som,
fato este que pode estar vinculado a maior volatiidade do composto e as
caracteristicas da matriz, visto que sedimentos ricos em matéria organica podem
requerer um maior tempo de extracdo, uma vez que o0s hidrocarbonetos sao
adsorvidos principalmente na fase organica’.
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Figura 2 — Eficiéncia na recuperacao dos HPAs em funcao do tempo de extracdo em
sistema ultra-som.



Neste estudo, apdés a investigacdo das melhores condicbes de extracdo, a
metodologia foi validada de acordo com parametros indicados no documento DOQ-
CGCRE-008 do INMETRO®, considerando os seguintes fatores: exatiddo, precisio,
limite de deteccgéo, limite de quantificagao, linearidade e robustez.

Resultados da metodologia aplicada as amostras de sedimento

Apés a validacao da metodologia desenvolvida para extracdo, a mesma foi utilizada
para a determinacdo dos compostos HPAs nas amostras de sedimento, a fim de
realizar o diagnéstico ambiental do corpo hidrico estudado.

Foram avaliadas amostras de cinco pontos diferentes da Represa do Pedroso e nao
foram encontrados resultados positivos em nenhuma das amostras coletadas, fato
este que comprova a preservacao da area.

Consideracoes Finais

Este trabalho é de grande relevancia, tendo como principal contribuicdo o
desenvolvimento inicialmente da metodologia para a extracdao dos compostos HPAs
em amostras de sedimento.

Os resultados foram satisfatorios e deverédo ser avaliados juntamente com os dados
obtidos nas préximas coletas para que se possa verificar se essa preservacao se
mantém ou se a area ja apresentara algum impacto proveniente da construgdo do
rodoanel.

Uma das contribuicdes desse estudo sera auxiliar no mapeamento e avaliacdo dos
riscos ambientais da represa, identificando a qualidade do sedimento, a qual sera
avaliada juntamente com resultados para a agua, ajudando assim o plano de gestéao
de recursos hidricos do Municipio, subsidiando acdes para melhorar seu
gerenciamento.
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