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Introducao |

A extragdo e andlise de pesticidas em solo é
dificultada devido a co-extracdo de substancias
interferentes, propriedades dos herbicidas como, por
exemplo, baixos valores de pK, e pelos baixos
limites de deteccao requeridos. Tradicionalmente, 0s
métodos de preparo de amostra para analise de
residuos de pesticidas em solo sdo laboriosos,
lentos e, normalmente, envolvem grandes
guantidades de solventes. Sendo assim, o0 método
QUEChERS tornou-se uma alternativa para superar
as limitagBes dos métodos convencionais por ser
rapido, facil, barato, eficiente, robusto e seguro [1,2].
O objetivo deste trabalho foi avaliar este método
para a determinacdo dos herbicidas imazapic e
imazethapyr em diferentes tipos de solo por
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia com
detecc¢édo por UV/Vis (HPLC-UV/Vis) [1].

Resultados e Discussao |

Para a avaliagdo do método QUEChERS foram
utilizados 3 tipos de solo: Gleissolo Haplico Tb
Distréfico (GX), Latossolo Vermelho Amarelo
Distréfico (LVA), Plintossolo Haplico Distréfico (FX).
Amostras desses solos foram fortificadas com uma
solucdo (500,0 pL) que continha os herbicidas
imazethapyr e imazapic em uma concentracéo de 50
mg Lt preparada em acetonitrila. As amostras
fortificadas foram homoge-neizadas em vortex por 1
min e mantidas a 4 °C por 24 h antes da extracéo.
Em seguida, a extracdo dos herbicidas foi realizada
utilizando o método QUEChERS que consistiu em
adicionar a 5,0 g de solo 20 mL de solucéo saturada
de hidréxido de calcio (pH 12,0) e 10 mL de
acetonitrila. A etapa de particdo foi realizada pela
adicdo de uma mistura de sais anidros (4,0 g de
sulfato de magnésio e 3,0 g de cloreto de sodio). O
pH foi ajustado para 3,0, e a mistura centrifugada a
3200 rpm por 7 min. Na sequéncia, 2 mL do extrato
organico foi submetido a etapa de clean-up com
adicdo de 250 mg de sulfato de magnésio. As
andlises dos extratos foram realizadas por
HPLC/UV-Vis. Para a determinagdo das
porcentagens de recuperacdo, durante a avaliacdo
do método, utilizou-se uma curva analitica, para
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cada pesticida, preparada no extrato da matriz (1,0 —
6,0 mg L. As recuperacdes e os coeficientes de
variacdo (RSD) obtidos na avaliagdo do método
estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Recupera¢gBes do método proposto para
0s herbicidas imidazolinonas.

Herbicida Solo Rec.* (%) RSD (%)
GX 102,0 5,5
Imazethapyr LVA 114,3 6,5
FX 112,4 8,3
GX 107,9 1,4
Imazapic LVA 114,0 2,5
FX 1125 1,9

*Recuperagao

Os resultados indicaram recuperacgdes entre 102,0 e
114,3%, com RSD < 8,3% para os compostos
avaliados. Sao aceitaveis valores de recuperacdo de
80 a 110% para concentracdes de trabalho maiores
que 10 pg kg'. Em relacdo ao coeficiente de
variagdo para a concentracdo utilizada nesse
trabalho (5,0 mg kg™) sdo aceitaveis valores < 10%
[3]. As porcentagens de recuperacdo obtidas para
0s trés tipos de solo (GX, FX e LVA) foram
estatisticamente equivalentes entre si ao nivel de
95% de confianca, pelo Teste de Tukey, para o
imazapic. Para o0 imazethapyr essas foram
estatisticamente equivalentes para os solos FX e
LVA.

Conclusodes

O método QUEChERS mostrou-se eficiente, rapido,
simples, de baixo custo e baixo consumo de
solventes organicos para determinacdo dos
herbicidas imazethapyr e imazapic em solos por
HPLC-UV/Vis.
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