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Introducéao

Pesticidas organoclorados s&do compostos
sintéticos de cadeia ciclica, que sao conhecidos por
serem um dos mais persistentes micropoluentes
organicos presente no ambiente e por possuir
tendéncias de se acumular no organismo [1]. Aldrin,
endrin, heptacloro, BHC, DDT sdo nomes de alguns

organoclorados que foram ou ainda sao
comercializados.
Na avaliacho e monitoramento destas

substancias, a busca de métodos analiticos mais
rapidos e eficientes é indispensavel.

O objetivo deste trabalho visa aotimizagéo e
a validacdo da técnica de microextracdo em fase
sélida (SPME) na analise de residuos de pesticidas
organoclorados em aguas subterraneas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Todo o processo de otimizagdo e validacédo
do método foi efetuado em vials &mbar usando a fibra
DVB/CAR/PDMS imersa em uma solucéao de 4,0 mL
a uma concentracdo de 100 ng L™

Para otimizacdo da SPME parametros como:
tempo de extracdo (5-60 min), tempo de dessorcdo
(30-180 seq), pH (3, 6 € 9), forca ibnica da solugao (O-
30% m/v de NaCl e Na,SO,) e velocidade de agitacdo
(20, 60, 40 e 80%) foram estudados.

Com o0s parametros acima avaliados a
eficiéncia da fibra foi otimizada e os seguintes
parametros foram adotados no processo de validacédo
da metodologia analitica e no método de andlise:
tempo de extracao (45 min), dessorcao (120 seg), pH
(6,0), forca idbnica (0% de sal) e velocidade de
agitacao (60 % da velocidade maxima). O tempo de
amostragem e de limpeza foram mantidos em 2 e 15
min, respectivamente.

A padronizacéo interna foi o método utilizado
para validar a técnica de SPME-GC-ECD. Neste
trabalho foram avaliados os seguintes parametros
analiticos: seletividade, linearidade, precisdo e
exatidao, limites de deteccéo e de quantificacao.

A seletividade foi avaliada analisando a agua
ultrapura do sistema Milli-Q, a solucdo padrédo
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contendo os 18 pesticidas organoclorados e uma
amostra enriqguecida com os pesticidas. Os
resultados nado apresentaram interferentes com
tempos de retencdo préximos aos dos pesticidas.
Valores de coeficientes lineares r > 0,9950 foram
obtidos parta oestudo do comportamento linear do
método. A precisao foi avaliada em relacéo a &rea do
pico obtido em andlise das solu¢des padrdo de 5, 30
e 100 ng L' e apresentou valores de CV < 8,3 %. A
exatiddo do método foi avaliada por ensaios de
recuperagdo em trés niveis de concentragdo (1,5; 3,0
e 6,0 ng L") e apresentou valores entre 92,03 e
104,6% e CV < 4,6%. Limites de deteccdo e
quantificacdo do método foram determinados através
da relagdo sinal/ruido e situaram-se entre 1,3.10°-
1,0.10" e 4,5.10%1,5; respectivamente. A Figura 1
mostra um cromatograma obtido na separacdo dos
18 organoclorados usando a SPME-GC-ECD.

FIGURA 1: Cromatograma obtido na andlise da solugdo
padréo de organoclorados a 100 ng L™ usando MEFS-CG-DCE.
Picos: 1=a-BHC, 2=?-BHC, 3=R-BHC, 4=d-BHC, 5=heptacloro,
6=aldrin, 7=heptacloro epdxido isbmero B, 8=endosulfan I,
9=4,4-DDE, 10=dieldrin, 11=endrin, 12=endosulfan I, 13=4,4"-
DDD, l4=endrin aldeido, 15=endosulfan sulfato, 16=4,4"-DDT,
17=endrin cetona, 18=metoxicloro.

Conclusdes |

O método de SPME-GC-ECD mostrou-se
rapido, simples e de baixo custo, apresentando
seletividade, sensibilidade, linearidade, precisdao e
exatiddo e adequada a andlise de pesticidas
organoclorados em agua.
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