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1. OBJETIVOS

O principal objetivo deste trabalho € avaliar a contaminacdo por esgoto doméstico do agude
Bodocongé em Campina Grande na Paraiba, através de um marcador quimico de poluicdo a
cafeina.
Como Objetivos especificos podem ser destacados:
1. Determinar a cafeina em aguas naturais como marcador quimico de poluicéo.
2. Caracterizar a qualidade da agua do acude Bodocong0, através de parametros fisico-
quimicos.
3. Desenvolver metodologia de determinacdo de cafeina através de espectrofotometria por
UV-VIS.
2. METODOLOGIA UTILIZADA

A metodologia foi desenvolvida na cidade de Campina Grande, no laboratério de pesquisa em
ciéncias ambientais — LAPECA/UEPB. As amostras foram coletadas no acude Bodocongd,
localizado na area urbana da mesma cidade, onde tem a contribuicdo de esgotos sanitarios e\ou
industriais. As coletas aconteceram no periodo da manha, seguindo as praticas de coletas de agua
superficiais. Também foram realizadas analises in loco de oxigénio dissolvido e temperatura,

através de oximetro portétil.

e Materiais e equipamentos

Materiais: Béqueres; Baldes volumetricos (20, 25, 50,100 mL e 1L); Funil de separacao (500 e 250
mL); erlenmeyers (150 mL); bureta; funil de vidro e frascos de vidros (10, 20 mL e 1L); pipetas
volumetrias; funil de Buchner; filtros de fibra de vidro 0,45 pum; Padrdes analiticos: cafeina;

Solventes: Diclorometano; cloroférmio; &gua deionizada.
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Equipamentos:  Espectrofotometro  UV/VIS; Oximetro portétil; pHmetro; turbidimetro;

condutivimetro; rota evaporador.

e Desenvolvimento da metodologia

o Revisdo da literatura e Determinacao analitica

A fundamentacéo tedrica da pesquisa foi realizada a partir de publicacGes relativas ao tema,
coletadas em diversas fontes, ja os procedimentos adotados foram baseados em alguns métodos
descritos na literatura de determinacdo de cafeina por espectrofotometria UV/Vis, uma vez que
ainda ndo existem métodos oficiais para andlises de contaminantes emergentes em amostras
ambientais. Para determinacdo dos pardmetros fisico-quimicos, foram adotadas metodologias
analiticas conforme detalhamento nos itens seguintes:

I. Caracterizacdo Fisico-Quimica
Os parametros fisico-quimicos utilizados para a caracterizacdo e monitoramento das amostras
ambientais foram pH, condutividade, turbidez, OD, temperatura, alcalinidade total, DQO;, DQOs e
Ortofosfato. A metodologia empregada foi realizada de acordo com Standard Methods (APHA,
2005).

Il.  Preparagdo da amostra
As amostras coletadas foram preparadas com Extracdo Liquido-Liquido (ELL), afim de
concentrar o analito (cafeina). Procedeu-se com 50 a 200mL de amostra acidificada a pH 3, filtrada
em filtro de fibra de vidro e depois extraida com 15mL de solvente em funil de separacdo. Testou-
se solventes diclorometano, metanol, acetato de etila e o cloroféormio. Do coletado foi retirada a
agua com MgSQ, anidro e depois filtrado. O filtrado foi seco em rota-evaporador e diluido para
10mL de cloroférmio para analise em espectrofotobmetro UV-VIS.

I11.  Desenvolvimento de metodologia por espectrofotometria UV-VIS.

O método espectrofotométrico utilizado para identificacdo da cafeina foi adaptado de Alves e
Bragagnolo (2002), e de acordo com o INSTITUTO ADOLFO LUTZ (1985), baseados na absor¢ao
caracteristica da cafeina a 274 nm.
Foi construida uma curva analitica a partir de um padrdo de cafeina com 98% de pureza em
cloroférmio P.A. Inicialmente foram pesados em uma balanca analitica 0,125¢g do padrdo de cafeina
e diluido com cloroférmio para baldo volumétrico de 25 mL. Essa solugdo foi utilizada para

construir a curva de calibragdo de 25, 50, 100, 125, 250 mg. L™*. Apés adaptacdes na curva analitica
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foram realizados outros pontos na curva de 16, 32, 64, 80, 200 mg. L™*. As analises foram realizadas

em comprimento de onda de 273nm em duplicata.

RESULTADOS

Foram realizadas leituras de solucdo padrédo em cloroformio no espectrofotdmetro na faixa de
190-350nm, onde o pico de maior absorbancia foi em 273nm. Depois, foram preparados padroes de
16, 32,64 e 80ppm a partir da solucdo padréo de 10000ppm, realizada a leitura e construida a curva,

mostrada na Figura 1.

Figura 1 - Curva analitica de calibragdo da cafeina.
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Foram realizados ensaios de extracdo de cafeina com o solvente cloroférmio, metanol e
diclorometano com solugGes aquosas de baixa e alta concentragdo de 2ppm e 200ppm
respectivamente. Os solventes que apresentaram duas fases foram o cloroférmio e diclorometano.
No entanto, foi selecionado cloroformio para utilizacdo na metodologia devido aos melhores
resultados de recuperacdo, apesar de baixos valores.

As coletas foram realizadas, a partir do momento que a metodologia foi montada, realizadas
no més de junho, julho e agosto, totalizando 5 coletas.

A Tabela 2 mostra os valores médios, maximos e minimos dos parametros fisico-quimicos

analisados nas amostras do acude Bodocongo.

Tabela 2- Parametros fisico-quimicos de qualidade do agude Bodocong6, PB.

PARAMETROS UNIDADE Minimo Meédio Maximo
PH - 7,34 7,57 7,91
Temperatura °C 23,3 24,08 24,5
Alcalinidade CaCOsmg/L 464,5 473,25 482
Turbidez uT 3,25 6,48 91
Oxigénio Dissolvido (OD) mgO,/L 59 7,03 8,2
DQO mg/L <16 98,67 161
Ortofosfato mg/L 0,629 2,06 2,82
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De acordo com os valores médios apresentados na Tabela 2 para OD, pH e turbidez,

verificou-se que de acordo com a resolucédo 357\05, o acude pode se enquadrar para classe Il e IlI,
onde para valores da portaria 2914/11 do ministério da saude recomenda que o pH esteja entre 6,5 e
8,5.

Os valores médios de ortofosfato, estdo bem acima dos valores de classe Il de acordo com a
357/05, isto pode ser elucidado pelo acumulo de matéria organica em decomposi¢do proveniente
das cargas poluentes que sdo depositadas nas margens desse acude, além de outras atividades que
acontecem no entorno.

Para a identificacdo da cafeina, observou-se que das 5 amostras analisadas em todas se
identificou a cafeina. No entanto, somente em 2 foram possiveis de quantificar, através do método
proposto. O limite de deteccdo ficou em torno de 160ug/mL, e as amostras obtiveram valores
236ug/mL e 524ug/mL.

Os métodos e técnicas utilizados neste trabalho sdo bem diferentes de outros métodos ja
aplicados na identificacdo da cafeina, portanto, deve-se ainda realizar mais ensaios de
desenvolvimento de metodologia para melhor identificacdo e quantificacdo da cafeina. Outros
fatores também podem ter interferido na identificacdo da cafeina em todas as amostras, questdes
como a degradacao e condi¢Bes ambientais. Em &guas superficiais continentais, os niveis de cafeina
variam em funcdo de aspectos como sazonalidade, proximidade das fontes de aporte, condi¢bes

hidrolégicas e padrdo de consumo.
5. CONCLUSOES

A determinacdo de cafeina é um promissor tracador de atividade antrépica. Este parametro
serve tanto como complemento para as andlises fisico-quimicas tradicionais, quanto como
ferramenta Unica no monitoramento da qualidade da &gua.

Os métodos e técnicas utilizados neste trabalho na identificacdo da cafeina, foram
satisfatorios, no entanto, deve-se ainda realizar mais ensaios da metodologia de identificacdo da
cafeina através de espectrofotometria por UV-VIS, em amostras aquosas, para melhor identificacéo
e quantificacdo da cafeina.

Salienta-se que a presenca de cafeina como um indicador quimico da qualidade da agua deve-
se ter em mente que quanto maior a concentracdo de cafeina, maior a probabilidade de que uma

dada amostra de agua apresente atividade estrogénica.
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