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Introducéao

Desde a década de 80 o0s agroquimicos
organoclorados estdo proibidos pela legislacdo
vigente, no entanto, sabe-se que residuos dessas
espécies quimicas tem sido encontrados no meio
ambiente ainda nos dias atuais. A quantificacdo
dessas espécies exige técnicas ou procedimentos
analiticos adequados principalmente em funcdo do
nivel de concentragdo requerido’. Desta forma
buscou-se  otimizar uma metodologia para
guantificacdo das espécies aldrin, ?BHC(lindane) e
heptacloro, através do processo de micro-extragcdo
liquido-liquido, utilizando o “Frasco de Murray
modificado”, para a pré-concentracao de
agroquimicos em matrizes aquosas para posterior
analise cromatografica’.

Resultados e Discussao

Foram realizados estudos e otimizacdo de
experimentos, através de planejamento fatorial 2°,
utiizando o frasco de Murray modificado. O
procedimento de operacao do frasco se deu com 1L
de amostra, 1 mL de solvente e variaveis
estabelecidas pelo planejamento, conforme figura 1:

| Escolha do solvente |

Tabela 1. Planejamento fatorial e valores:

Vaiaveis Nivel (-) Ponto Central Nivel (+)
pH 30 50 7,0
F.1L.@ 5 58,5 112
T.A.(min) 10 20 30

Escolha do Contaminaca
tempo | EEE) h 0
de repouso H .-n‘:n‘:n‘:z% com
p | \..-\.,-v‘\

NomREr m
Micro- extragao

| Aqroqmmlcorecuperado |

| Andlise Cromatogréfica |

Figura 1. Estudo das condicBes de extragdo. F.lI =
forca ibnica; T.A = tempo de agitacéo.

Entre os solventes estudados, acetato de etila,
tolueno e hexano,o solvente que apresentou menor
solubilidade em agua com melhores recuperagdes foi
0 hexano. O tempo de repouso determinado foi de 10
minutos. A partir dessas constantes pode-se fazer os
ensaios considerando as varidveis e combinacdes
demonstradas na tabela 1:
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*F.I = Forga I6nica; T.A = Tempo de agitagao

As respostas experimentais consideradas para o0
(concentragbes de aldrin, ?-BHC(lindane) e
heptacloro,obtidas por CG-MS, demonstraram que o
efeito de aumento de pH (nivel +) favorece para a
extracdo dos pesticidas, sendo uma condi¢do 6tima
de extracdo em pH 7,0. Com relacéo & adicdo de sal,
somente o ?BHC (lindane) demonstrou efeito positivo
em nivel maior do planejamento(112g). Quando ha
um avanco do nivel inferior para o superior (5? 1129)
perde-se eficiéncia na recuperacdo do Aldrin e
Heptacloro. A elevacdo do tempo de agitacdo para o
?-BHC (lindane), ndo favorece na recuperagdo do
agroquimico, sendo que para o aldrin e heptacloro ha
ganho na eficiéncia de  recuperagdo.Foram
estabelecidas como condigBes o6timas de trabalho
para pré-concentracdo e andlise de amostras de
aguas da Bacia do Rio Pato Branco/Pr e seus
afluentes, pH = 7,0, m= 5gde NaCl e TA=20
min.

Conclusdes

A micro-extracdo liquido-liquido oferece vantagens
como: utilizacdo de pequenas quantidades de
solvente e operacdo simples. Nas amostras de
aguas da Bacia do Rio Pato Branco houve a
deteccdo em um de seus afluentes (Rio Pinheiro),
dos organoclorados Aldrin, ?BHC e Heptacloro com
concentracgdes entre 0,3 e 0,4 ppb. A metodologia se
mostrou eficiente para adeteccdo dos agroquimicos
em amostras aquosas a niveis traco.
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