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RESUMO: A aplicacdo de lodo de esgoto na
agricultura tem sido um caminho econdmico de
reaproveitamento e destino do lodo de esgoto.
Entretanto, esta prética pode promover episodios de
contaminagdo ambiental devido a presenca, no lodo
de esgoto, de contaminantes organicos persistentes,
especificamente as dibenzo-p-dioxinas policloradas
e dibenzofuranos policlorados. Estes congéneres
podem ser considerados indicadores de
contaminagdo ambiental. Desse modo, o objetivo do
trabalho foi otimizar a metodologia ESL-PBT e ELL-
PBT de 2,3,7,8-tetraclorodibenzeno-p-dioxina
(2,3,7,8-TCDD) e 2,3,7,8-tetraclorodibenzenofurano
(2,3,7,8-TCDF) em extratos de lodo de esgoto, solo
e agua. Todas as analises foram realizadas
utilizando o cromatografo a gas com detector de
massas (CG-EM) e a confirmacdo dos compostos
foi realizada através dos padrdes de alta pureza. Os
resultados mostraram que a fase extratora
adequadas é a acetonitrila/acetato de etila na
proporcao de 6,5:1,5 mL (v/v). O método proposto é
simples, rapido e menos oneroso comparado ao
método de referéncia utilizando o soxlhet.

Termos de indexacdo: ESL-PBT, dioxinas, furanos.
INTRODUCAO

Lodo de esgoto é um residuo solido gerado
durante o tratamento das aguas residuarias nas
Estacbes de Tratamento de Esgotos (ETESs)
(Dabrowska & Rosinska, 2012). Apés tratado e
processado, este material pode ser utlizado na
agricultura como complemento de fertilizantes ou
condicionador de solos agricolas devido ao elevado
conteldo de material organico, bem como
elementos essenciais as plantas como nitrogénio e
fésforo (Fonts et al., 2012). Entretanto, essa pratica
pode levar a contaminagdo e acumulacdo de
poluentes téxicos e micro-organismos patogénicos
em solos, plantas e animais, bem como entrar na
cadeia alimentar ou ser transportado para rios ou

até aguas subterraneas (Smith et al., 2009; Torre et
al., 2011).

Dentre o0s contaminantes que podem ser
encontrados no lodo de esgoto, solo e agua,
destacam-se 2,3,7,8-tetraclorodibenzeno-p-dioxina
(2,3,7,8-TCDD) e 2,3,7,8-tetraclorodibenzenofurano
(2,3,7,8-TCDF), que sdo compostos extremamente
carcionogénicos, mutagénicos e altamente toéxicos
ao ambiente (Torre et al., 2011; Hoogenboom et al.,
2015).

A busca por métodos de extragdo que sejam
simples, rapidos, com baixo custo e consumo de
solventes e que ao mesmo tempo reproduza bons
resultados, tem motivado o desenvolvimento e a
expansdo de outros métodos para a determinacao
destes contaminantes. A extracdo sélido-liquido e
liquido-liquido com  purificacdo em  baixa
temperatura surge como um método que apresenta
todas essas caracteristicas, pois combina a
extracdo e clean up em Unica etapa (Goulart et al.,
2012).

Nesta perspectiva, o presente trabalho teve como
objetivo a otimizacdo da extragdo sélido-liquido e
liquido-liquido com  purificacdo em  baixa
temperatura (ESL-PBT/ELL-PBT) de 2,3,7,8-TCDD
e 2,3,7,8-TCDF considerados indicadores
ambientais presentes no lodo de esgoto, solo e
agua.

MATERIAL E METODOS

ESL-PBT e ELL-PBT das amostras

Em frasco de vidro transparente de 22 mL foram
adicionados 4,0000 g de amostra (lodo de esgoto ou
solo) e solucdo padrdo de dioxina e furano,
permanecendo em repouso por trés horas.
Posteriormente, foram adicionados: 3,8 mL de agua
destilada, pré-determinada no teste de umidade; €, 8
mL de fase extratora otimizada. O sistema foi
homogeneizado em vértex por um minuto e em
seguida, mantidos em freezer a -20° C por uma
hora. Apés o congelamento da fase aquosa com a
amostra, 2,5 mL do extrato organico foram
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transferidos para tubos de polipropileno de 15 mL
contendo 0,3750 g de sulfato de so6dio anidro. Em
seguida, foi homogeneizado em vOrtex por um
minuto e centrifugado a 4000 rpm por 10 minutos.
No final, em um vial de inje¢&o foi transferido 1 mL
do extrato para analise por CG-EM. O procedimento
empregado para as amostras de agua foi
semelhante a ESL-PBT, porém, apds adicdo do
padrdo nas amostras ndo foi utilizado o tempo de
repouso por trés horas.

Analises cromatogréficas

As andlises foram realizadas em cromatoégrafo a
gas da Agilent Tecnologies (GC 7890 A). As
condi¢cdes analiticas estabelecidas foram: coluna
capilar DB-5 MS (30 m comprimento x 0,25 mm
didmetro interno x 0,25 pm espessura do filme
interno). Hélio (99,9999% de pureza) foi utilizado
como gas de arraste a uma taxa de 0,8 mL mint. O
injetor split/splittess foi mantido a 280 °C. A
programacéo de temperatura foi 140 °C, 40 °C min‘!
até 200 °C, 4 °C min? até 300 °C. O volume da
amostra injetado foi de 1 yL no modo de injecdo
com divisdo de fluxo (split) a uma razéo de 1:5.

Tratamentos e amostragens

As amostras de lodo de esgoto foram coletadas
em Claro dos Por¢des - MG e as amostras de solo e
agua em Montes Claros - MG.

Otimizagcédo do método

Foi avaliada a composi¢céo da fase extratora, nas
trés matrizes, como parametro de otimizagado
univariada, representado na tabela 1.

Tabela 1- Parametro avaliado na otimizag&o univariada

Amostras Misturas Extratoras

Tetraidrofurano (THF) (8 mL)

Acetonitrila/Acetato de etila
(6,5mL/1,5mL)

Acetonitrila (8 mL)

Isopropanol/ Acetato de etila
(6,5mL/1,5mL)

Isopropanol (8 mL)

Lodo de Esgoto

Solo Acetonitrila/Acetato de etila
(6,5mL/1,5mL)
Agua Acetonitrila/Acetato de etila

(6,5mL /1,5 mL)
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Analise Cromatografica

A condicdo cromatografica utlizada para a
determinacdo e quantificacdo de 2,3,7,8-TCDD e
2,3,7,8-TCDF foi adequada para analisar estes
compostos nas trés matrizes estudas (lodo de
esgoto, solo e agua). Os cromatogramas obtidos
apresentaram boa resolucdo dos sinais e sem
interferentes nos tempos de retencao (Figura 1).

Otimizacdo da Fase Extratora

A acetonitrila é tradicionalmente utilizada na
metodologia ESL-PBT como fase extratora.
Entretanto, para a extracdo destes compostos, cinco
fases foram avaliadas (Tabela 1). O THF
apresentou as melhores porcentagens de extracao,
com valores superiores a 100% (Figura 2). Porém,
esta fase extratora também extraiu maior
guantidade de interferentes. A fase extratora
constituida por acetonitrila:acetato de etila (6,5:1,5)
também apresentou porcentagens de extracédo
superiores a 90% (Figura 2), por isso esta fase foi
selecionada para as préximas etapas.

Ap6s otimizar a mistura da fase extratora para as
amostras de lodo de esgoto, 0s solventes
acetonitrila: acetato de etila (6,5:1,5) também foram
utilizados para as matrizes de solo e Agua. Esta
mistura apresentou porcentagens de extracdo
superior a 100% para o solo e a 90% para a agua
(Figura 3).

CONCLUSOES

A fase extratora adequada para extracdo de
2,3,7,8-TCDD e 2,3,7,8-TCDF em lodo de esgoto,
solo e 4gua é constituida por acetonitrila: acetato de
etila (6,5:1,5).

O clean up promovido pelo congelamento da
matriz juntamente com a fase aquosa foi suficiente
para limpeza dos extratos, sem a necessidade de
uma etapa adicional.

O método proposto desde a extragdo até andlise
apresentou praticidade, elevadas porcentagens de
extracdes, baixo consumo de solventes organicos e
menor quantidade de amostra em relacdo ao
método de referéncia (soxhlet).
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Figura 1 — Cromatogramas dos compostos estudados nas matrizes lodo de esgoto, solo e agua. 1: 2,3,7,8-tetraclorodibenzenofurano e 2: 2,3,7,8-
tetraclorodibenzeno-p-dioxina.
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Figura 2 — Porcentagens de extracdo em lodo de esgoto utilizando fases extratoras diferentes: THF (tetrahidrofurano), ACN:ACT (acetonitrila:
acetato de etila), ACN ( acetonitrila), ISO: ACT( isopropanol: acetato de etila), ISO (isopropanol).
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Figura 3 — Porcentagens de extragdo em lodo de esgoto, solo e agua utilizando fase extratora: ACN:ACT (acetonitrila: acetato de etila).



