CIC m—

l UFPELOTAS 21° Congresso de Iniciacao Cientifica | 42 Mostra Cientifica | Universidade Federal de Pelotas
—

j—— 200

COMPARACAO QUALITATIVA DA EXTRACAO DE N-ALCANOS EM
SEDIMENTOS ESTUARINOS

NUNES, Lucinéia Volterl; HOLZ, Fabiana Priebe!; SANCHES FILHO, Pedro
José?

'Académicas em Gestdo Ambiental do Instituto Federal Sul-rio-grandense. lucineiatri@yahoo.com.br;
fabianaholz@gmail.com ; 2 Professor do Departamento de Quimica do Instituto Federal Sul-rio-
grandense. pjsans@ibest.com.br.

1 INTRODUCAO

Um estuario € um corpo d'agua parcialmente encerrado, que se forma quando as
aguas doces provenientes de rios e corregos fluem até o oceano e se misturam com
a agua salgada do mar. Os estuérios e as areas circundantes sédo areas de transi¢ao
entre a terra e 0 mar, entre agua doce e salgada. O ambiente é caracterizado por
flutuagcbes na salinidade, o que influencia diretamente a distribuicdo de
contaminantes entre a agua, biota e sedimento (Quinaglia, 2006).

E reconhecida a importancia dos sistemas estuarinos pela sua capacidade de
depuracdo e pelo papel crucial que desempenham ao nivel da sustentabilidade
ecoldgica, através dos complexos processos fisicos e biogeoquimicos que ocorrem
e que proporcionam elevadas produtividades biolégicas e abrigo para muitas
espécies em idade juvenil (FERNANDES, 2001).

Os hidrocarbonetos derivados do petrdleo sdo causa de grande preocupacao
ambiental devido a elevada toxicidade para os seres vivos, especialmente o0s
hidrocarbonetos aromaticos que podem ser carcinogénicos e mutagénicos
(FRONZA, 2006). O estudo de hidrocarbonetos alifaticos, em especial os n-alcanos,
pode ajudar na identificacdo da origem da matéria organica em ambientes aquéaticos,
ja que sao utilizados como biomarcadores e indicadores de poluicdo por petroleo.

A extracdo de hidrocarbonetos em amostras sélidas pode ser realizada por
diferentes métodos, sendo eles: extracdo em fase solida (SPE), micro extragdo em
fase sdlida (SPME), extracdo acelerada por solventes (ASE), extracdo ultra-sénica
(UE),extracdo super-critica(SFE), extracdo por fluido supercritico(EFSC), extracao
por soxhlet.

A extracdo do analito em amostras sélidas continua sendo um passo critico na
analise de contaminantes. Varios sao os aspectos que devem ser levados em conta:
seletividade para os componentes de interesse, recuperacao do analito, volume do
solvente organico necessario, toxicidade do solvente, tempo de extracdo e nimero
de passos de clean-up requeridos ap06s a extracdo (COTTA et. al, 2009).

A extracdo em Soxhlet € um dos métodos recomendado pela EPA para a
extracdo de compostos organicos semi-volatéis e ndo volateis de matrizes sélidas.
Esta extracao tem sido por muitos anos o método padréo para preparar um extrato
de solvente das matrizes sdlidas contendo Hidrocarbonetos. Contudo, o
procedimento € tedioso, pois o tempo de extracdo € longo, com aproximadamente
16 h ou mais, requer uma grande quantidade de solvente e pode, ainda, degradar
compostos termicamente labeis (COTTA et.al, 2009).

Ja a extragdo por ultra-som ocorre em um curto espago de tempo (cerca de 90
min) e oferece boa recuperacao dos analitos, por meio de um equipamento simples
e de facil operacdo. Além disso, para melhorar a recuperagdo, usa-se um solvente
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polar, como a acetona, minimizando-se, assim, a necessidade da secagem das
amostras antes da extracdo (COTTA et.al, 2009).

Dessa forma, o trabalho tem por objetivo uma comparacédo entre os métodos de
ultra-som e Soxhlet para extragdo de n-alcanos em sedimentos estuarinos da regiao
da barra do Saco do Laranjal-Pelotas-RS. Nesta fase do trabalho foi realizada
apenas uma analise qualitativa, ou seja, foi determinado somente a natureza dos
compostos extraidos.

2 METODOLOGIA

O ponto escolhido para amostragem encontra-se na regido estuarina da
Laguna dos Patos, na praia da Barra do Saco do laranjal, em frente a
desembocadura do Canal Sdo Goncgalo na Laguna. A coleta de sedimento foi feita
com uma Draga do tipo Van Veen, na interface sedimento/agua até uma
profundidade de 10 cm. As amostras foram armazenadas em frascos de vidro,
previamente descontaminados, e encaminhados ao laboratorio sob temperatura de
4 °C.

A extracdo dos analitos, foi realizada a partir de 20g de amostra Umida, em
banho de ultra-som, utilizando como solvente uma mistura de hexano e acetona
1:1(200 mL) em 3 ciclos de 30 minutos, com uma filtragem a cada ciclo, totalizando
300 mL de solvente (EPA 3550, 1996).

A extracdo em soxhlet se deu conforme metodologia da EPA 3540. Segundo
essa metodologia, é utilizada uma mistura de acetona/hexano 1:1, por 16 horas, com
volume total de 260 mL de solvente.

Depois de secos, ambos os extratos foram fracionados em uma coluna liquida
preparativa para obtencdo da fracdo de hidrocarbonetos alifaticos, seguindo
metodologia da UNEP, 1992.

A identificacdo dos n-alcanos foi feita por cromatografia gasosa, em
Cromatografo East & West Analytical Instrument com detector FID, modo splitless e
0 padrao comparativo para hidrocarbonetos saturados (C8 a C40) em concentracao
40 mg.L* em n-hexano da Fluka Analytical.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A figura 1 apresenta os cromatogramas dos extratos obtidos pelos
métodos de ultra-som e Soxhlet.
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Figura 1- Cromatogramas resultantes das extragdes de ultra-som e Soxhlet.

O perfil dos cromatogramas submetidos a diferentes tipos de extracao
nao apresentou diferencas significativas, sendo que o ultra-som apresentou n-
alcanos que variam de nC12 a nC35 e o soxhlet de nC13 a nC32.

Como j& observado por Emideo & Dérea 2010, o método de ultra-som
para a determinacdo de n-alcanos em sedimento, demonstrou ter eficiéncia
comparavel ao método de Soxhlet na analise de amostras de sedimento do rio
Japaratuba. Além disso, tem baixo custo, menor tempo de extracdo e versatilidade,
que conferem a técnica por ultra-som uma alternativa na determinacdo de
hidrocarbonetos em amostras ambientais solidas como solo e sedimento. Entretanto,
0 método de ultra-som aumenta a exposicdo do analista aos solventes utilizados no
processo e a quantidade de solvente utilizada € maior. Ja na extracdo por soxhlet
essa exposicao é menor.

O método de soxhlet teve eficiéncia maior na extracao dos n-alcanos de baixo
peso molecular, essa caracteristica pode ser explicada devido ao circuito ser
fechado que diminui as perdas dos compostos.

4 CONCLUSAO

A andlise qualitativa permitiu observar que o método de soxhlet € mais
eficiente na identificacdo dos compostos mais leves enquanto que o método de
extracdo por ultra-som permitiu a identificacéo de hidrocarbonetos mais pesados. No
geral as duas técnicas apresentam o conjunto de hidrocarbonetos majoritarios
semelhantes. Destaca-se a faixa de C15 a C19 como a faixa de hidrocarbonetos de
origem biogénica, como algas, e de origem antropica, como residuos de
combustiveis.
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