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INTRODUCAO

A presenca de contaminantes organicos de preocupacdo emergente (COEs) em
sistemas aquaticos tem despertado crescente interesse cientifico, especialmente em funcao de
sua ocorréncia em aguas residudrias e estagdes de tratamento de esgoto (ETEs). Esses
compostos incluem farmacos, hormodnios, produtos de higiene pessoal, agrotoxicos e outras
substancias associadas ao consumo cotidiano e decorrentes das atividades domésticas,
hospitalares, agricolas e industriais. Mesmo presentes em baixas concentragdes, a introducao
continua dos COEs no ambiente pode representar riscos aos ecossistemas aquaticos, a
qualidade dos recursos hidricos e, potencialmente, a saude humana.

As ETEs reduzem a carga poluidora langada nos corpos receptores, principalmente
quanto a remog¢ao de matéria organica, sélidos suspensos e nutrientes. Contudo, os sistemas
convencionais nao foram projetados especificamente para remover compostos em
concentragdes trago, o que pode favorecer a permanéncia de determinados COEs nos
efluentes tratados. Estudos de ocorréncia reportam substincias como sulfametoxazol,

ciprofloxacino, carbamazepina, ibuprofeno, triclosan e cafeina em afluentes e efluentes de
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ETEs, evidenciando a necessidade de métodos analiticos adequados para seu monitoramento
(JIANG et al., 2024).

A determinagdo de COEs em esgoto e dguas residuarias representa um desafio
analitico, pois essas matrizes apresentam composicdo variavel, matéria organica, solidos
suspensos ¢ interferentes capazes de afetar a resposta instrumental. Assim, o preparo de
amostras e a escolha da técnica de separagdo e detec¢do sdo etapas decisivas para a obtengao
de resultados confiaveis.

Diante disso, este trabalho tem como objetivo realizar uma revisdo bibliografica
comparativa sobre métodos analiticos empregados na determinacdo de COEs em esgoto,
dguas residudrias e demais matrizes aquosas. A abordagem adotada consiste na andlise de
estudos cientificos que descrevem estratégias de preparo de amostras, técnicas
cromatograficas acopladas a espectrometria de massas e contribui¢cdes metodologicas para o

monitoramento ambiental.
DESENVOLVIMENTO

Trata-se de uma revisao bibliogréafica, elaborada a partir de estudos publicados entre
2023 e 2026, relacionados a aplicagdo de métodos analiticos para determinacao de COEs em
aguas residudrias, esgoto e outras matrizes aquosas. Foram considerados trabalhos que
descrevem preparo de amostras, sorventes, sistemas de separagdo/deteccdo e parametros
analiticos, priorizando a comparagao entre as abordagens metodologicas empregadas.

Entre as estratégias de preparo de amostras, destacam-se a extracdo em fase sélida
(SPE), a microextra¢do liquido-liquido dispersiva (DLLME) e a extracdo em fase solida
magnética (MSPE). A SPE permite pré-concentragdo dos analitos e remogao de interferentes;
a DLLME apresenta baixo consumo de solventes e elevada capacidade de enriquecimento; ¢ a
MSPE simplifica a separa¢ao do sorvente por meio de campo magnético. Essas técnicas tém
sido associadas a sistemas LC-MS/MS, UHPLC-MS/MS e UPLC-MS/MS em estudos
ambientais (El-Deen et al., 2023; Kalaboka; Sakkas, 2023; Méndez-Catalan et al., 2024).

A UPLC-MS/MS tem sido aplicada a determinacdo de COEs por combinar eficiéncia
cromatografica, seletividade e sensibilidade. A técnica permite identificar e quantificar
simultanecamente compostos de diferentes classes quimicas em baixas concentragdes, mesmo
em matrizes com interferentes, dando suporte a métodos multirresiduo em aguas residudrias e

demais matrizes ambientais (Mostafa et al., 2023; Weerasooriyagedara et al., 2026).
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A partir dos estudos selecionados, foi realizada uma sintese comparativa dos
principais aspectos metodologicos empregados na determinagdo de COEs, considerando
matriz analisada, preparo de amostras, técnica instrumental e contribuicdo de cada trabalho.
Essa comparagdo permite visualizar tendéncias no uso de estratégias de extragdo, separagdo e

deteccao aplicadas ao monitoramento desses contaminantes em matrizes aquosas.

Quadro 1 — Comparagdo de métodos analiticos revisados.

Referéncia Matriz Preparo e analise Contribuicao
Bracamontes-Ruela Esgqtq de ETE SPE associada 4 UPLC-MS/MS Aplicacdo em ETE
s et al. (2025) municipal real
Méndez-Catalan et | Aguas residuarias | SPE automatizada associada a | Automagcio efeito de
al. (2024) ¢ dgua do mar UHPLC-MS/MS matriz
Mostafa et al. | Afluente e Método multiclasse
(2023) efluente de ETEs SPE-UHPLC-MS/MS para farmacos
Weerasooriyagedar | Matrizes . Validagdo de método
a et al. (2026) aquaticas variadas SPE-LC-MS/MS multiclasse para 39 COEs

MSPE com materiais

Uso de sorventes
magnéticos

Kalaboka; Sakkas

(2023) Aguas residuarias | magnéticos e

UHPLC-Orbitrap-MS
Fonte: Elaborado pelos autores com base nos estudos revisados (2026).

A sintese apresentada no Quadro 1 evidencia a predomindncia de métodos
cromatograficos acoplados a espectrometria de massas, com destaque para a SPE associada a
UPLC-MS/MS ou UHPLC-MS/MS. Os estudos diferem quanto as matrizes, aos sorventes € a
automagao do preparo, mas convergem ao demonstrar a necessidade de métodos sensiveis,

seletivos e compativeis com matrizes complexas.

RESULTADOS, AVANCOS E REFLEXOES

A comparacdo dos estudos indica que a SPE permanece como a estratégia de preparo
mais consolidada para a determinacdo de COEs em matrizes aquosas, devido a
pré-concentracdo dos analitos, remo¢ao de interferentes e compatibilidade com sistemas
cromatograficos acoplados a espectrometria de massas. Apesar dessa predominancia, a
DLLME e a MSPE também apresentam potencial para aplicagdes ambientais, pois a DLLME
reduz o consumo de solventes e favorece o enriquecimento dos analitos, enquanto a MSPE
simplifica a separacao do sorvente por meio de materiais magnéticos.

A comparagao dos parametros analiticos reportados reforca diferencas entre as
abordagens avaliadas. Métodos baseados em SPE associada a espectrometria de massas

apresentaram recuperacdes entre 70 e 130%, baixos limites de detec¢do e boa precisdo

ISSN: 3086-495X



v

IV Encuentro Internacional de Integracion de Posgrado - EIPOS

EI PO s 3 - 4 de septiembre de 2026 [ m‘ «2&"&»»
Encarnaci6n - Para, | | ‘S
Encuentro Internacional de guay o ‘.‘%m

Integracion de Posgrado

analitica. Em estudos com SPE-UPLC-MS/MS aplicados a afluentes e efluentes de ETEs, as
recuperagdes variaram de 70,4 a 112,2% em afluentes e de 74,0 a 107,8% em efluentes, com
limites de detec¢do na faixa de ng L™'. A SPE automatizada associada a UPLC-MS/MS
apresentou recuperagoes entre 74,7 ¢ 109%, além de maior reprodutibilidade e possibilidade
de processamento simultaneo de amostras. J4 a MSPE apresentou recuperagdes entre 58,4 €
102,6%, dependendo do material magnético empregado. Em termos operacionais, a SPE se
destaca pela consolidagdo e facilidade de padronizagdo, a DLLME pelo menor consumo de
solventes ¢ a MSPE pela simplificagdo da separacdo do sorvente, embora dependa do
desempenho dos materiais magnéticos empregados (Kalaboka; Sakkas, 2023;
Méndez-Catalan et al., 2024; Mostafa et al., 2023; Weerasooriyagedara et al., 2026).

Como avango metodologico, observa-se a consolidacdo de métodos multirresiduo por
UPLC-MS/MS, UHPLC-MS/MS e LC-MS/MS, que possibilitam avaliar simultanecamente
diferentes classes de compostos em baixas concentragdes. Entre as dificuldades identificadas,
destacam-se a diversidade quimica dos COEs, os efeitos de matriz e a necessidade de
validagdo adequada dos métodos, incluindo seletividade, linearidade, recuperacgdo, precisdo,

limites de deteccdo e quantificagdo.
CONSIDERACOES FINAIS E PROJECOES

A revisdo comparativa demonstra que a determinacdo de COEs em esgoto e aguas
residuarias depende da integracdo entre preparo de amostras adequado e técnicas analiticas de
alta sensibilidade. A SPE se destaca como técnica consolidada, enquanto DLLME e MSPE
surgem como alternativas promissoras, associadas a reducdo de solventes, simplificacdo
operacional e uso de novos materiais sorventes.

A UPLC-MS/MS tem demonstrado ser uma ferramenta analitica adequada para o
desenvolvimento de métodos multirresiduo, devido a sua elevada seletividade, sensibilidade e
capacidade de quantificacao de contaminantes em concentragdes traco. No entanto, ainda ha
necessidade de ampliar os estudos comparativos envolvendo diferentes sorventes, solventes
de extracdo, estratégias de automacdo, tempo de preparo das amostras e outros parametros
experimentais, considerando as condi¢des e a infraestrutura de cada laboratério. Essas
investigagcdes permitirdo avaliar de forma mais abrangente os efeitos de matriz e os
parametros de validagdo, contribuindo para o desenvolvimento de métodos mais robustos,
confidveis e aplicdveis ao monitoramento ambiental de contaminantes organicos de

preocupacdo emergente (COEs) em matrizes complexas. Além disso, os resultados deste
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trabalho fornecem uma base para futuras pesquisas voltadas ao aprimoramento de métodos
analiticos destinados a determinagdo de COEs em diferentes matrizes ambientais.
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