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1 INTRODUÇÃO
O lodo gerado na Estação de Tratamento de Água (ETA) durante as etapas de floculação e decantação é classificado como resíduo não inerte. Estudos recentes apontam para uma diminuição na concentração de agrotóxicos, fármacos e Produtos de Cuidado Pessoal (PCP) em águas, após o seu tratamento.1,2 Uma possível explicação é que estes compostos possam estar ficando aderidos ao lodo; entretanto, a investigação desses compostos no lodo de ETA é bastante reduzida. Neste trabalho, foi realizada a otimização do método QuEChERS com determinação por Cromatografia Líquida acoplada a Espectrometria de Massas sequencial (LC-ESI-MS/MS) para analisar agrotóxicos (atrazina, simazina, clomazona e tebuconazol), fármacos  (amitriptilina, cafeína, diclofenaco e ibuprofeno) e PCP (metilparabeno, propilparabeno, triclocarban e bisfenol A) em lodo de ETA, uma matriz bastante complexa, constituída basicamente de compostos inorgânicos (areia, argila e silte) e orgânicos (substâncias húmicas).
2 MATERIAIS E MÉTODOS 
Amostras de lodo coletadas em uma ETA foram preparadas pelo método QuEChERS que consiste na extração de 10 g amostra com 10 mL de acetonitrila (MeCN) acidificada com 100 µL de ácido acético. Após agitação manual e por vórtex, o extrato foi particionado com adição de 4 g de MgSO4 anidro e 1 g de NaCl,  seguido de agitação e centrifugação. A etapa de limpeza do extrato foi realizada utilizando 2 mL do extrato, 150 mg de MgSO4 e 50 mg de quitina, produzida a partir de resíduos de casca de camarão.3 A determinação foi feita por LC-ESI-MS/MS, utilizando coluna Waters X-Terra® MS C18 (3,0 mm x 50 mm, 3,5 μm). A eluição foi realizada no modo gradiente, utilizando MeCN e H2O purificada, acidificadas com CH3COOH 0,1% na vazão de 0,2 mL min-1. As determinações foram realizadas no modo de monitoramento de reações múltiplas, modo positivo e negativo simultaneamente.
3 RESULTADOS e DISCUSSÃO 
O método apresentou linearidade adequada, com coeficiente de correlação (r) maiores que 0,996 para as curvas analíticas preparadas em MeCN e maiores que 0,984 para as curvas preparadas no extrato da matriz.
Os limites de quantificação do método (LOQm) apresentaram valores entre 1 e 50 µg kg-1. Para avaliar a exatidão do método, ensaios de recuperação em três níveis de concentração (LOQ, 5 LOQ e 20 LOQ) foram realizados. O método apresentou recuperações entre 73 e 120% no nível intermediário, com desvios menores que 14%, de acordo com a Tabela 1. O efeito matriz (EM) foi determinado através da comparação entre as inclinações das curvas analíticas preparadas no extrato da matriz e no solvente. Os analitos apresentaram efeito matriz, sendo observados supressão e enriquecimento do sinal, conforme a Tabela 1.
O método validado foi aplicado em amostras coletadas na ETA do município de Rio Grande/RS. Dos compostos em estudo, metilparabeno e tebuconazol foram encontrados nas amostras em concentrações abaixo do LOQ.

Tabela 1. LOQm, recuperação (R%), desvio padrão relativo (RSD)  e efeito matriz (EM) para os compostos em estudo 
	Analitos
	LOQm
(µg kg-1)
	R(%)
	RSD(%)
	EM(%)

	Simazina
	2,5
	94
	4
	-46

	Atrazina
	2,5
	98
	4
	-25

	Clomazona
	1,0
	106
	10
	-22

	Tebuconazol
	1,0
	120
	13
	-15

	Amitriptilina
	7,5
	73
	7
	-36

	Diclofenaco
	5,0
	91
	6
	-8

	Ibuprofeno
	25,0
	103
	4
	-3

	Cafeína
	25,0
	73
	4
	-30

	Metilparabeno
	7,5
	95
	4
	-49

	Propilparabeno
	7,5
	99
	7
	-3

	Triclocarban
	2,5
	102
	3
	15

	Bisfenol A
	50,0
	101
	6
	50


4 CONSIDERAÇÕES FINAIS
Com base nos resultados conclui-se que o método otimizado mostrou-se adequado para a determinação e quantificação dos compostos em estudo.
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