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Resumo: A Microextragdo em Fase Sélida (SPME) tem se destacado como uma
alternativa aos métodos convencionais empregados na analise de hidrocarbonetos
policiclicos aromaticos (HPAs), poluentes organicos persistentes originados
principalmente da combustdo incompleta e de atividades industriais. Esses
compostos podem estar presentes em diversas matrizes ambientais, como agua, ar
e solo, representando riscos significativos aos ecossistemas e a saude humana
devido ao seu potencial téxico e carcinogénico. Tradicionalmente, técnicas como a
extragao liquido-liquido (LLE) e a extragcao Soxhlet sdo amplamente utilizadas para a
determinacédo de HPAs; entretanto, esses métodos apresentam limitacoes
relacionadas ao elevado consumo de solventes organicos, ao longo tempo de
extragdo e a expressiva geragao de residuos. Nesse contexto, a SPME surge como
uma técnica de preparo de amostras mais sustentavel, por integrar as etapas de
extracéo, limpeza e pré-concentragao, reduzindo ou eliminando o uso de solventes.
A metodologia adotada consistiu em uma reviséo bibliografica de artigos cientificos
publicados entre 2010 e 2025, que aplicaram a SPME e a compararam com
métodos convencionais na andlise de HPAs em matrizes ambientais. Os resultados
da literatura analisada indicam que a SPME apresenta desempenho analitico
equivalente ou superior aos métodos tradicionais, com vantagens adicionais como
reducdo do tempo analitico, menor geracdo de residuos e melhor alinhamento com
os principios da Quimica Verde Analitica, consolidando-se como uma alternativa

promissora para o monitoramento ambiental de HPAs.
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Os Hidrocarbonetos Policiclicos Aromaticos (HPAs) sdo compostos organicos
formados por anéis aromaticos condensados, originados tanto de fontes naturais,
como erupgdes vulcanicas e queimadas florestais, quanto de atividades
antropogénicas, principalmente associadas a combustdo incompleta de matéria
organica. No Brasil, destaca-se a contribuicdo de fontes petrogénicas, relacionadas
a extracao e ao refino do petréleo, bem como a produgdo de combustiveis fosseis.
Devido a sua toxicidade e potencial carcinogénico, os HPAs tém despertado
crescente preocupacao ambiental e sanitaria (CETESB, 2020; INCA, 2021).

Os HPAs sao considerados poluentes organicos persistentes por possuir
estrutura quimica estavel composta por dois ou mais anéis aromaticos condensados
conferindo resisténcia a processos de degradagao quimica, fotoquimica e biolégica.
Além disso, a baixa solubilidade em agua e alta afinidade por matéria organica
favorecem a adsor¢cdo em lipidios, acidos humicos, fulvatos e outras fracbes da
matéria organica natural presentes em solos e sedimentos, reduzindo a
biodisponibilidade e dificultando a remogao natural (UKALSKA-
JARUGA;SMRECZAK, 2020). Assim, esses poluentes se acumulam nos
ecossistemas por longos periodos e de forma persistente, propiciando alto risco
ambiental.

Os HPAs tém atraido atengao na pesquisa ambiental e na avaliagao de riscos
devido a persisténcia, toxicidade e seus efeitos mutagénicos, teratogénicos e
carcinogénicos. O benzo[a]pireno, o mais estudado, foi classificado em 2012 pela
International Agency for Research on Cancer (IARC) e Organizagao Mundial da
Saude como comprovadamente cancerigeno para humanos, grupo um. Também é
utilizado como composto indicador de contaminacdo por HPAs, e devido a sua
classificagdo de risco, 6rgaos reguladores internacionais como a United States
Environmental Protection Agency (US EPA) estabelecem protocolos de analises,
monitoramento e limites permitidos no ambiente. No Brasil, 0 monitoramento de
HPAs é balizado pelas Resolugdes CONAMA n° 357/2005 (aguas) e n°® 420/2009
(solos), que estabelecem padrdes de qualidade e valores de investigagdo para
protecdo ambiental e da saude publica. Na figura 1 sdo apresentados as estruturas

quimicas dos 16 HPAs criticos nas agéncias de controle (INCA, 2021).
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Figura 1 - Os 16 HPAs prioritarios segundo US EPA e a IARC (2013)
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Fonte: INCA (2021)

O fator essencial para o controle e monitoramento sdo os métodos utilizados.
Técnicas instrumentais como Cromatografia Gasosa (CG), espectroscopia de massa
e cromatografia liquida, detectam compostos em niveis de tragos, pois apresentam
seletividade e reprodutividade. Orgdos reguladores de controle, indicam normas
oficiais em que se obtém resultados qualitativos e quantitativos para o preparo das
amostras, como a extragao Soxhlet (EPA 3540C) e a Extracao Liquido-Liquido (LLE
— EPA 3510C), ambas amplamente empregadas. Apesar da eficiéncia, esses
métodos apresentam limitagdes significativas, como elevado consumo de solventes
organicos, longos tempos de extracéo, risco de contaminagao, perda de analito de
interesse e geracao significativa de residuos quimicos (LOURENCO, 2019).

Segundo Kataoka(2025), desde a etapa de amostragem até a analise de
dados, o pré-tratamento das amostras, especialmente aquelas provenientes de
matrizes complexas, € uma etapa essencial, pois envolve a extragao do analito de
interesse. O desenvolvimento de técnicas de extragcdo que sejam ecoldgicas,
eficientes e compativeis com diferentes instrumentos analiticos ainda representa um
grande desafio. Nesse contexto, a microextracdo em fase solida (SPME - Solid
Phase Microextraction) destaca-se como uma alternativa moderna e eficiente pois
caracteriza-se por ser uma técnica livre de solventes, de rapida execugao, passivel

de automacgao e altamente compativel com sistemas cromatograficos.
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Diante do exposto, o trabalho tem como objetivo realizar uma revisao critica
da literatura comparando técnicas tradicionais de extracdo Soxhlet (EPA 3540C) e
extragao liquido-liquido (EPA 3510C) com a SPME aplicadas na determinacao de
HPAs discutindo sua aplicagdo em matrizes ambientais e alinhamento com a
Quimica Analitica Verde.
2. Revisao Bibliografica
2.1. Hidrocarbonetos Policiclicos Aromaticos (HPAs)

As principais fontes de emissdo de HPAs sdo predominantemente
antropogénicas, incluindo processos como a produgdo de carvao e petréleo,
incineracdo de residuos solidos e a fumacga de cigarros. Apds sua liberagao, os
HPAs podem associar-se a particulas atmosféricas de diferentes tamanhos,
influenciando sua distribuicdo ambiental. Compostos com dois ou trés anéis
aromaticos predominam na fase vapor, enquanto aqueles com quatro anéis podem
estar tanto na fase vapor quanto ligados a particulas, ja os HPAs com cinco ou seis
anéis encontram-se majoritariamente associados a material particulado (Cetesb,
2020). Esses compostos podem ser transportados por curtas ou longas distancias
na atmosfera e, ao atingirem corpos d’agua, sofrer processos como volatilizagao,
fotdlise, biodegradacdo ou acumulagdo em sedimentos e organismos
aquaticos,processo representado na figura 2 (INCA, 2021).

Figura 2: Transporte dos HPAs no meio ambiente
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Fonte: INCA (2021).
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2.2. Comportamento no ambiente e na saude humana

Os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos caracterizam-se por elevada
estabilidade quimica, baixa solubilidade em agua e forte tendéncia a bioacumulacao,
favorece sua persisténcia em matrizes ambientais como solo, agua e ar. Essas
propriedades justificam a necessidade de métodos analiticos eficientes e

ambientalmente sustentaveis para sua determinacao (LOURENCO, 2019).
2.3. Métodos de analises de HPAs

Segundo Toffoli e Langas (2015) o preparo de uma amostra é necessario para
isolar os analitos de interesse e os interferentes presentes. A utilizagcdo de
procedimentos definidos e aceitos por agéncias de fiscalizagdo, como a extragao
Soxhlet (EPA 3540C) LLE (EPA 3510C) sao considerados confiaveis e qualificam os

resultados apresentados.
2.3.1 Extracao Soxhlet

O método EPA 3540C (EPA,2014) é o mais antigo e aceito para extracao de
HPAs, podendo ser versatil para diversas amostras, como solo, borracha ou
biolégicas. O principio do método baseia-se na extracdo continua e repetitiva por
refluxo de solvente passando pela amostra, assim extraindo o analito de interesse .
(LOURENCO, 2019). O procedimento detalhado pela norma  consiste no
procedimento: A amostra solida € colocada em um cartucho de celulose dentro do
extrator de Soxhlet; o solvente organico de alta pureza (Hexano/acetona ou
diclorometano) é aquecido, vaporizado e condensado sobre o cartucho contendo a
amostra; o solvente condensado preenche o compartimento que contém a amostra e,
por sifonamento, retorna continuamente ao baldo de aquecimento, concentrando o
extrato. Este ciclo de extracdo pode levar até 24 h.

2.3.2. Extracao Liquido-Liquido (LLE)

Muito aplicada em amostras aquosas, o método 3510C (EPA, 2014) se
baseia na particdo dos analitos entre duas fases misciveis, sendo uma com o
solvente extrator dos analitos de interesse e o solvente que ira solubilizar a amostra.
As desvantagens incluem o uso excessivo de solventes, baixa reprodutibilidade,
risco de formacdo de emulsdes e possibilidade de realizar o processo diversas

vezes (EPA, 2014).0 procedimento detalhado pela norma consiste no seguinte
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processo: A amostra aquosa é colocada em um funil de separagao; um solvente
organico imiscivel é adicionado e a mistura € agitada. Devido ao seu caracter
hidrofébico e o coeficiente de particao alto, os HPAs migram para fase orgéanica, que
€ separada do sistema e se repete o processo para maximizar a extragdo.Ambas as
técnicas sao eficientes, porem apresentam limitacbes como tempo de extragdo, uso
elevado de solventes téxicos e etapas pods-extracdo em que ha a necessidade de

concentrar para atingir os limites de detecg¢ao exigidos.
2.4. Microextragao em Fase Sélida (SPME)

A SPME foi introduzida por Arthur e Pawliszyn em 1990, sendo uma técnica de
preparagdao de amostras sem o0 uso de solventes. O método baseia-se na
concentracao dos analitos de interesse por meio de uma fibra revestida, a qual pode
ser reutilizada e permite a automacao do processo. A SPME pode ser aplicada em
amostras liquidas e no modo headspace (HS) (TOFFOLI; LANCAS, 2015).
Inicialmente proposta como uma abordagem inovadora, a técnica consolidou-se e
atualmente € reconhecida por 6rgaos reguladores internacionais, como a United
States Environmental Protection Agency (US EPA), que valida sua aplicacédo na

determinacado de HPAs em matrizes ambientais por meio do método EPA 8272.

Os principios da Quimica Verde, propostos por Gatuszka et al. (2013),
apresentam critérios objetivos para avaliar a sustentabilidade de métodos analiticos,
como consumo de reagentes, numero de etapas analiticas e geragédo de residuos.
Esses critérios fundamentaram a comparacédo deste trabalho entre a SPME e os
métodos convencionais, permitindo uma analise dos aspectos ambientais e
operacionais. Nesse contexto, o desenvolvimento e a aplicagdo de técnicas de
preparo de amostras que minimizam o uso de solventes e o numero de etapas

analiticas ganham destaque, como é o caso da SPME.
2.4.1. Principios fundamentais da técnica SPME

A SPME utiliza uma fibra revestida com uma fase de extragdo: um liquido
(polimero), um sélido (adsorvente) ou uma combinagdo de ambos. A fibra é
revestida e fica alojada em uma agulha protetora e conectada a um suporte que
parece com uma seringa. Quando a fibra é exposta a uma amostra, os analitos

presentes se separam da matriz e migram para a fase estacionaria até que um
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equilibrio seja estabelecido. O revestimento da fibra extrai compostos da amostra
por absorgcao (revestimentos liquidos) ou adsorgéo (revestimentos solidos). Apos o
tempo de extragdo indicado, a fibra € removida e inserida diretamente em um
instrumento cromatografico, geralmente de CG ou HPLC, para dessorgao e analise.
A dessorcao de analitos no GC é realizada termicamente, enquanto a HPLC usa um
solvente para dessorcdo em uma fase liquida, como demonstrado na Figura 3
( GARCIA et al., 2021).
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Figura 3 - Esquema do procedimento de SPME
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Fonte: GARCIA et al. (2021)

2.4.2 Fibras de SPME

As fibras de SPME séao responsaveis por reter o analito de interesse, sendo o
elemento critico da técnica. Tem como base silica, na forma de um filamento capilar
e mantido em uma agulha oca (tubo hipodérmico retratil) (Figura 4). A extremidade
exibivel da fibra é recoberta por um filme, cuja natureza quimica é semelhante a dos
recheios de colunas cromatograficas, possuindo caracteristicas e aplicagoes
especificas (Quadro 1). As fibras agem como uma esponja, concentrando os analitos
organicos na sua superficie durante a absorgéo ou adsor¢cdo da matriz da amostra.
Na extremidade oposta do dispositivo, existe uma espécie de parafuso (hub), que é
usado para conectar a fibra ao amostrador (holder), possuindo uma cor especifica
para cada tipo de revestimento de fibra (TOFFOLI; LANCAS, 2015;:GARCIA et al.,
2021)
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Figura 4 - Tubo hipodérmico retratil e fiora SPME
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Fonte:Merck (2025).a) Suporte para fibra de SPME. b) Fibra de SPME

2.4.2. Seletividade das fibras e interagao com HPAs

A escolha da fibra esta relacionada as propriedades fisico-quimicas do analito

de interesse, como polaridade, volatiidade e massa molecular, bem como a

natureza da matriz da amostra, sendo essencial a correta selecdo da fibra para

maximizar a eficiéncia de extracdo e a sensibilidade analitica (MERCK, 2025). O

Quadro 1 apresenta principais fibras comercializadas.

Quadro 1 - Caracteristicas das fibras comerciais

7/30/100 pm

Polidimetilsiloxano

PDMS

Fibra Composigao quimica Revestimento Compatibilidade

(PA) o o Compostos

g5 Poliacrilato (PA) poliacrilato (PA) | semivolateis e volateis polares
Hm (PM 80-300)

PDMS Compostos volateis apolares de

alto peso molecular-
(PM 80-500)

DVB/CAR/PDM

Divinilbenzeno/

Revestimento

Compostos volateis e

S 50/30 Carboxeno DVB/CAR/PDMS semivolates
um
/polidimetilsiloxano ( C3-20) -(PM 40-275)
CAR/PDMS Carboxeno/ Revestimento Para gases e compostos de
85 Polidi tilsil CAR/PDMS baixo peso molecular
pm olidimetilsiloxano (PM 30 - 225)
PDMS/DVB Polidimetilsiloxano/ Revestimento Compostos volateis, aminas e
compostos nitro aromaticos
65 um Divinilbenzeno PDMS/DVB

(PM 50-300)

Fonte: Elaborado pelos autores adaptado de Merck (2025).
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Gebara et al. (2013) aplicou as técnicas de extracdo SPME por headspace
(HS-SPME) com fibra PDMS/DVB e Imersao Direta (DI-SPME) com fibra PDMS. Na
extragdo HS-SPME/GC-MS a fibora PDMS/DVB 65 uym se mostra mais sensivel para
extracdo de HPAs com 2, 3 e 4 anéis aromaticos, e o procedimento de extracdo na
DI-SPME utiliza a fibora PDMS se mostra mais eficiente para HPAs com 5 e 6 anéis
aromaticos.Fibras apolares, como o polidimetilsiloxano (PDMS), apresentam elevada
afinidade por HPAs de maior peso molecular e carater hidrofébico. A fibra mista
PDMS/DVB, em que combina mecanismos de absor¢cdo e adsorcdo, amplia o
espectro de extragao e tornando-se vantajosas em matrizes ambientais complexas.
2.5. Extracao SPME: Headspace(HS) e Imersao Direta (DI)

Antes de iniciar a extragao, é necessario o acondicionamento da fibra, sendo
uma etapa fundamental para que a extracdo ocorra de maneira eficiente. Com o
objetivo de remover contaminantes residuais e ativar a fase adsorvente, a fibra
selecionada, é exposta a uma temperatura controlada por um periodo especifico,
conforme as orientacdes do fabricante. Apds, a fibra é recolhida e esta pronta para o
uso, garantindo maior reprodutibilidade dos resultados, reutilizagdo e aumento da
vida util (MERCK,2025).

Para realizar a extracdo com as fibras SPME pode-se utilizar dois métodos:
HS-SPME e DI-SPME. Na HS-SPME, a fibra é exposta a fase vapor acima de uma
amostra gasosa, liquida ou sdélida em um recipiente fechado em aquecimento,
ocorrendo a dessorcdo dos compostos volatilizados, posteriormente a fibra é
recolhida e injetada no equipamento de analise, como um CG-MS. Na DI-SPME, a
fibra &€ imersa diretamente em amostras liquidas em agitacdo da amostra, realizada
com uma pequena barra magnética para aumentar a taxa de equilibrio. Apés um
tempo de extracdo adequado, a amostra é extraida e injetada no equipamento de
analise, o HPLC (TOFFOLI; LANCAS, 2015;KATAOKA, 2025)

A eficiéncia da extracdo dependera das propriedades fisico-quimicas dos
compostos de interesse e da natureza matriz da amostra. Compostos ndo volateis
se concentram e permanecem na fibra, podendo reduzir a vida util e a
reprodutibilidade da extragdo. No geral, a DI-SPME é mais sensivel para analitos
nao volateis presentes em amostras liquidas, ja a HS-SPME é mais adequada para

a extracado de analitos volateis em amostras gasosas, liquidas e sélidas. Em ambos
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0s casos, a utilizagcdo de solventes téxicos € muito baixa ou nula, tornando esta
técnica sustentavel ( KATAOKA, 2025).

A compreensao das vantagens da SPME em relagcdo as técnicas
convencionais requer a analise de seus fundamentos tedricos. Segundo Lord e
Pawliszyn (2000), a SPME baseia-se em processos de equilibrio, diferindo
fundamentalmente das técnicas exaustivas tradicionais, como Soxhlet e extracéo
liquido-liquido, que visam a remocao total do analito da matriz. Essa diferenca
conceitual explica por que a SPME requer menos etapas, menor quantidade de
reagentes e menor tempo de analise, a0 mesmo tempo em que fornece resultados
analiticamente confiaveis para compostos como os HPAs.

3. METODOLOGIA

Esta pesquisa foi desenvolvida por meio de uma revisdo integrativa da
literatura, abrangendo estudos publicados no periodo de 2010 a 2025. Esse método
possibilita a busca, selecédo, avaliagdo critica e sintese de resultados de forma
sistematica, com protocolo explicito, contribuindo para a reducéo de vieses e para o
mapeamento abrangente do estado da arte sobre determinado tema, conforme
descrito por Galvdo e Ricarte (2019). A conducdo da revisdo seguiu etapas
previamente definidas, incluindo a formulagdo da questdo de pesquisa, a escolha
das bases de dados, a definicdo dos termos de busca, a aplicagao de critérios de
inclusao e excluséao, a extracdo de dados e a sintese dos resultados.

As buscas foram realizadas em bases de dados académicas de ampla
cobertura nacional e internacional, sendo estas: Google Académico (Google
Scholar), SciELO (Scientific Electronic Library Online), Portal de Periédicos CAPES,
ScienceDirect (Elsevier), SpringerLink, Wiley Online Library, Web of Science e
Scopus. Essas bases foram selecionadas por concentrarem publicacdes relevantes
nas areas de Quimica Analitica e Ciéncias Ambientais. A estratégia de busca utilizou
palavras-chave relacionadas aos temas centrais da pesquisa, como “microextragao
em fase sélida”, “hidrocarbonetos policiclicos aromaticos”, “métodos convencionais
de extracao”, “Soxhlet” e “extragao liquido-liquido”, bem como suas respectivas
abreviagbes e tradugbes para a lingua inglesa, combinadas por meio de operadores
booleanos. Também foram incluidos termos associados as matrizes ambientais de

L1

interesse, como “agua”, “solo” e “ar”.
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A selecao dos estudos ocorreu em duas etapas. primeira foi realizada a
triagem dos titulos e resumos, com o objetivo de identificar trabalhos relacionados
diretamente a aplicacdo de técnicas de extracdo na determinagdo de HPAs. Em
segundo, os artigos considerados elegiveis foram analisados na integra, conforme
os critérios de inclusdo e exclusédo estabelecidos no Quadro 2. Os dados extraidos
foram organizados e categorizados de acordo com parametros como eficiéncia
analitica, tempo de extracdo, consumo de solventes, geracdo de residuos e
alinhamento com os principios da Quimica Verde Analitica. Esse procedimento
seguiu o fluxo metodoldgico recomendado para revisdes sistematicas e integrativas,
conforme descrito por Brito e Martins (2020), permitindo a comparacgao critica entre a
técnica de SPME e os métodos convencionais de extragdao em diferentes matrizes

ambientais.

Quadro 2 - Critérios de inclusao e exclusdo dos trabalhos encontrados

Critérios de inclusao Critérios de exclusao
Artigos cientificos completos publicados Trabalhos de conclusao de curso,
em periédicos revisados por pares. monografias, dissertagdes e teses
Estudos que abordem HPAs utilizando Materiais com apenas resumo disponivel ou
SPME, Soxhlet ou LLE. sem acesso ao texto completo.
Publicagdes em portugués ou inglés. Artigos duplicados nas bases de dados.

Estudos que nao envolvam HPAs ou que
utilizem métodos de extragao nao relacionados ao
objetivo da pesquisa.

Trabalhos que analisem HPAs em
matrizes ambientais (agua, solo ou ar).

Estudos que apresentem informagdes
claras sobre métodos, condigdes experimentais
e resultados.

Publicagdes entre 2010 e 2025
Fonte: Elaborado pelos autores.

Trabalhos de eventos ou anais sem
publicagdo completa.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A utilizagcdo da SPME na extracdo de HPAs demonstra ser rapida, sensivel a
baixas concentracbes (ppb e ppm) de analitos, sendo aplicavel as matrizes
ambientais. Para Kataoka (2025) a técnica SPME possui alta sensibilidade,
aplicagao facil e rapida, além de ser capaz de manter a estrutura quimica da matriz
da amostra sem alteragdo térmica ou quimica. Gebara et al. (2013) relata que a
técnica utiliza pequenos volumes de amostra e permite a inje¢cao direta, realizando
automacao do processo, pois o0s analitos dessorvidos pela fibra sao injetados dentro

do cromatdgrafo.
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Embora os métodos convencionais ainda sejam amplamente empregados na
anadlise de HPAs, as limitagdes e grande geracdo de residuos, tém sido a
motivacao para a busca de novas abordagens de analises . Sarafraz-Yazdi e Amiri
(2010) afirmam que a SPME dentro de um conjunto mais amplo de técnicas de
extracdo desenvolvidas, supre como uma resposta as limitagcdbes dos métodos
convencionais. Os autores destacam que a técnica de microextragdo representa
uma tendéncia consolidada na analise de HPAs, motivada por exigéncias
ambientais e ganhos operacionais, reforca SPME néo € pontual, mas parte de uma
mudanga analitica. A partir dessa perspectiva, os estudos experimentais a seguir

ilustram como a SPME tem sido aplicada em diferentes matrizes ambientais.

4.1. Aplicagdao da SPME na analise de HPAs em matriz aquosa

Sulej-Suchomska et al. (2016) mostra a aplicacédo da HS-SPME acoplada a
CG bidimensional q com detecgao por espectrometria de massas (GCxGC-TOF-MS)
para a determinacdo de 16 HPAs em aguas de escoamento de aeroportos. Os
autores demonstraram que a SPME permitiu a extragao eficiente de HPAs em uma
matriz extremamente complexa, com recuperagdes entre 63 e 108% e limites de
deteccdo na faixadeng L™ .

Bianchi et al. (2020) propuseram o uso de um material metal-organico
microporoso (MOF) como revestimento inovador para fibras de SPME aplicadas a
extragao de 16 HPAs prioritarios em amostras de agua. O método apresentou limites
de quantificacdo entre 1 e 7 ng L™ ', recuperagdes entre 85 e 117% e boa
seletividade mesmo na presengca de compostos interferentes, demonstrando
desempenho superior a revestimentos comerciais tradicionais.

Garcia-Gomés et al. (2024) desenvolveram um meétodo rapido e sensivel
utilizando HS-SPME acoplada a GC-MS/MS para a determinagdo simultanea de
HPAs e alquil-HPAs em aguas de scrubbers de navios. O método apresentou
excelente linearidade, baixos limites de detecgao (até 0,33 ng L~ ') e boa preciséo,
sendo aplicado com sucesso em amostras reais.

Esses estudos evidenciam que a SPME integra etapas de extracdo, pré-
concentracao e limpeza da amostra em um unico procedimento, diminuindo o tempo

analitico total e também evidenciando um alinhamento com a quimica analitica
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verde .Em comparacdo aos métodos convencionais empregados para esse tipo de
matriz, como a LLE,0 método proposto reduziu significativamente o volume de
amostra necessario e eliminou o uso de grandes quantidades de solventes

organicos , e sendo também aplicavel a automagéo do processo.

4.2. Aplicagdao da SPME na analise de HPAs em matriz solo

No caso de matrizes sdlidas, como solos e sedimentos, a SPME tem sido
aplicada tanto como técnica analitica quanto como ferramenta de amostragem
passiva, oferecendo vantagens adicionais em relagdo aos meétodos classicos de
extracido exaustiva.

Araujo et al. (2019) desenvolveram um método ecologicamente amigavel
baseado em HS-SPME-GC/MS para a determinagdo de 26 HPAs em sedimentos
superficiais. O método apresentou bons coeficientes de correlagdo, limites de
detecgdo baixos e recuperagdes entre 74 e 119%, sendo aplicado com sucesso em
amostras ambientais reais. A técnica permitiu a medi¢cado direta das concentragcdes
de HPAs na agua intersticial, com valores inferiores a 1 ng L~ ', demonstrando a
estabilidade e eficiéncia da metodologia a longo prazo.

Em comparagdo com métodos convencionais de extragcao total, a SPME
forneceu informagdes mais relevantes do ponto de vista ambiental, com menor
consumo de recursos e auséncia de solventes organicos. O estudo evidencia que a
SPME pode ser aplicada mesmo com os interferentes presentes nas amostras, ndo

alterando os resultados e garantindo integridade da matriz.

4.3. Aplicagdao da SPME na analise de HPAs em matriz ar atmosférico

Além das aplicagbes em matrizes aquosas e solidas, a literatura também
evidencia o uso da SPME na determinacdo de HPAs em amostras de ar atmosférico,
permitindo comparacdes diretas com técnicas tradicionais baseadas em solventes.

Menezes e Cardeal (2011) investigaram hidrocarbonetos policiclicos
aromaticos (HPAs) associados ao material particulado atmosférico utilizando a
SPME com fibra resfriada (cold fiber SPME) acoplada a CG com espectrometria de
massas. No estudo, a SPME foi aplicada para a extragao dos HPAs como alternativa

aos meétodos convencionais baseados em extracdo por solventes . Os autores
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observaram que a SPME apresentou boa sensibilidade, repetibilidade e capacidade

de pré-concentragao dos analitos, com significativa redu¢ao do tempo analitico.

4.4. A SPME como técnica alinhada com a Quimica Analitica Verde(QAV)

A Quimica Verde (QV) aplicada as analises quimicas, também conhecida
como Quimica Analitica Verde (QAV), tem como objetivo o desenvolvimento de
meétodos analiticos que reduzam o uso de substancias perigosas, minimizem a
geragdo de residuos e otimizem o consumo de energia, sem comprometer a
qualidade dos resultados analiticos. O uso recorrente de solventes organicos e
reagentes toxicos em procedimentos analiticos pode gerar impactos ambientais
significativos e riscos ocupacionais ao analista, tornando necessaria a adocao de
estratégias mais sustentaveis no preparo e na execugcdo das analises quimicas
(ANDRADE; ZEIDLER, 2025).

A SPME destaca-se como uma técnica alinhada aos principios da QAV por
integrar, em uma unica etapa, a amostragem, a extracdo e a pré-concentragao dos
analitos, eliminando ou reduzindo significativamente o uso de solventes organicos.
Além de diminuir a geragao de residuos quimicos, a SPME possibilita automacgéo,
reducao do tempo de analise e aumento da seguranca do analista, uma vez que
minimiza a manipulagao direta de substancias potencialmente téxicas. Segundo o
Instituto Nacional de Céancer (INCA, 2021), o benzo[a]pireno , frequentemente
utilizado como composto indicador de contaminagdo HPAs, é classificado pela IARC
como cancerigeno para humanos (Grupo 1). Nesse sentido, a adogao de técnicas
como a SPME, que reduzem o manuseio de solventes e extratos concentrados,
contribui para praticas analiticas mais seguras e alinhadas as recomendagdes de
saude publica.

Dessa forma, ao considerar ndo apenas os impactos ambientais, mas também
aspectos operacionais, econdmicos e de seguranga ocupacional, a SPME consolida-
se como uma técnica compativel com os principios centrais da Quimica Verde, tais
como a reducdo do uso de solventes, a miniaturizacdo, a possibilidade de
automacao e a seguranga do analista. Segundo Garcia et al. (2021), a técnica
destaca-se como uma alternativa eficiente aos métodos convencionais de preparo

de amostras para a analise de compostos orgéanicos volateis. Esses atributos
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contribuem para a consolidagcdo da SPME como uma abordagem mais sustentavel
quando comparada as técnicas classicas de extragao.

A analise dos estudos por matriz evidencia padrdes recorrentes na escolha das
técnicas de extragdo. Manousi e Zachariadis (2020) ressaltam que, embora métodos
convencionais como Soxhlet e LLE ainda sejam amplamente utilizados como
referéncia, sua aplicagdo em analises ambientais modernas é cada vez mais
questionada devido ao elevado consumo de solventes, a complexidade operacional
e a baixa compatibilidade com automac&o. Nesse contexto, a SPME surge né&o
apenas como alternativa, mas como evolugao natural das estratégias de preparo de

amostras para HPAs.

4.5. Comparacgao critica entre técnicas convencionais e a SPME como técnica

alinhada com a Quimica Analitica Verde(QAV)

A SPME se destaca como uma alternativa sustentavel e eficiente em
comparagao com meétodos tradicionais como Soxhlet e LLE.Esses aspectos sao
sistematizados de forma comparativa no Quadro 3, que sintetiza as principais

diferencas entre a SPME e os métodos convencionais.

Quadro 3- Comparacéao entre técnicas de extracao de HPAs

Critério Extracdo Liquido- SPME
Soxhlet Liquido (LLE)
Volume de Solvente > 150mL Moderado / Alto Zero ou Minimo
Tempo de Extragao 6 a 24 horas 1 a 3 horas 15 a 60 minutos
Etapas Risco de _
Complexidade o . Etapa unica
multiplas/Filtracao emulsao
Limitada Restrita Versatil
Matrizes
Sélidos Liquidas Sdélidos /Liquidos
Alto Baixo a médio e longo
Custo por Amostra Moderado ] -
(reagentes/descarte) prazo (fibra reutilizavel)
. Moderada
Quimica Verde Baixa adesao _ Alta adeséo
adeséo

Fonte: Elaborado pelos autores.
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De forma geral, os estudos analisados demonstram que, independentemente
da matriz ambiental, a SPME apresenta desempenho analitico comparavel aos
meétodos convencionais, porem com vantagens adicionais relacionadas a redugao do
uso de solventes, menor tempo de analise e menor geragao de residuos, aspectos
que reforcam seu alinhamento com os principios da Quimica Verde.

Em aguas de aeroportuario, Sulej-Suchomska et al. (2016) demonstraram
que a aplicagcdo de HS-SPME permite a determinacédo eficiente de HPAs com
eliminagcdo do uso de solventes organicos, destacando que métodos convencionais
sdo trabalhosos e demandam grandes volumes de solventes, além de multiplas
etapas de preparo da amostra. De forma semelhante, no estudo voltado a analise de
HPAs em aguas de sistemas de lavagem de gases , Garcia-Gomez et al. (2024)
compararam a HS-SPME-GC-MS/MS com técnicas tradicionais, como LLE , em
que observam a exigéncia de maior consumo de amostra e solventes por essas
metodologias convencionais e evidencia a SPME como uma alternativa mais limpa,
rapida e com baixos limites de detecg¢do. Ja o estudo conduzido por Araujo et al.
(2019) para matrizes solidas, demonstrou que a HS-SPME-GC/MS constitui uma
alternativa eficiente aos métodos tradicionais de extracdo de HPAs em sedimentos,
como Soxhlet e extragdes assistidas por solventes organoclorados, reduzindo o
numero de etapas analiticas, o tempo de preparo da amostra e a geragao de
residuos, o que justifica seu maior alinhamento com os principios da Quimica Verde.

Ressalta-se que, mesmo sendo altamente vantajosa, a aplicagdo continua da
SPME em laboratérios servico enfrenta desafios como o custo inicial de
equipamentos e fibras (segundo fornecedores , prego aproximado médio a partir de
R$5.000,00 a unidade de fibra), treinamento especifico e a sistemas cromatograficos
acoplados. No entanto, estudos de custo-beneficio indicam que a economia em
solventes, descarte de residuos e ganho em produtividade compensam o
investimento inicial em médio prazo (GEBARA et al., 2013; TOFFOLI; LANCAS,
2015).

5. CONCLUSOES

A SPME oferece vantagens significativas sobre as técnicas convencionais em
tempo, consumo de solventes, sensibilidade e seguranga ao analista, configurando-
se como uma excelente opgdo para o monitoramento ambiental. Um diferencial

determinante é a elevada autonomia do método, por ser facilmente automatizada e
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acoplada diretamente a sistemas cromatograficos,minimizando a manipulagéo
excessiva e o0 erro humano, garantindo maior reprodutibilidade. Atualmente, 6rgaos
de referéncia internacional ja autorizam e incentivam seu uso oficial, como a ISO
17943:2016 e a EPA (METHOD 8272), que validam a robustez da técnica para o
controle de contaminantes. No cenario nacional, a adogdo dessa tecnologia garante
que as empresas e instituicbes atendam com precisdo aos padrdées de qualidade
exigidos pela Resolugdo CONAMA n° 357/2005. Apesar das limitagdes de custo
inicial, a pressdo dos o6rgédos fiscalizadores, do Estado e da sociedade civil por
praticas sustentaveis, posiciona a SPME em total alinhamento com a Quimica
Analitica Verde. Ao unir autonomia operacional, conformidade legal e alta eficiéncia,
a SPME consolida-se como a técnica de escolha para o monitoramento de HPAs,
sendo essencial o continuo aprimoramento em busca da exceléncia analitica e da
preservacdo ambiental."
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