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Introducao

Uma das atividades mais importantes para a
economia do estado de Mato Grosso do Sul é a
agricultura, onde no plantio e no cultivo se utiliza em
larga escala pesticidas no combate de doencas e
pragas que atacam a plantagédo. Para determinagao
de tais substancias em amostras ambientais vem se
utilizando a técnica de extracdo em fase sdlida
(EFS) para a pré-concentracdo dos analitos e
limpeza da amostra e se destaca por ser pratica,
econdmica, rapida e de facil aplicacao.

Resultados e Discussao

Para o desenvolvimento da metodologia de
extragdo e pré-concentragdo dos analitos foram
avaliados 0s parametros relativos ao
condicionamento do cartucho, capacidade de
adsorcao da fase sélida polimérica e solvente para
eluicdo. O cartucho de fase estacionaria octadecil
(OSD-C18 da AccuBOND) com 500 mg de fase
polimérica e 6mL de capacidade volumétrica foi
condicionado com 10mL de acetonitrila, 10mL de
metanol e 10mL de &gua ultra pura. Amostras de
500mL de agua enriquecidas com padrdes foram
pré-concentradas passando-se pelo cartucho,
seguido por limpeza com 10 mL de solugdo 5% de
metanol e eluicdo dos analitos com 10mL de
metanol/agua (3:2 v/) O solvente foi evaporado
com um leve fluxo de nitrogénio e o residuo
dissolvido em 500uL de diclorometano/metanol (4:1
v/v) resultando em uma concentragdo dos analitos
de 30 pg.L™" nos estudos de otimizagdo dos parametros
de extracao.

Trifluralina

Tebutiurom

Carbendazim

Figura 01. Cromatc;grama CLAE/UV obtido na
andlise da solugao padrao de pesticidas.

As andlises cromatograficas foram efetuadas em um
cromatografo liquido, marca Varian, modelo Pro-
STAR, coluna de C-18, 250x4,6mm, 5um
(Microsorb-MV) da Varian, inje¢do manual, loop de
20uL, fluxo na coluna de 0,7 mL.min" e deteccdo
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em 230nm. Gradiente de eluicdo da fase mével com
acetonitrila/agua foram efetuados, de 0 a 9 min na
proporgéo de 60:40 v/v, de 9 a 13 min a acetonitrila
foi elevada para 85%, de 13 a 23 minutos manteve-
se em 85% e de 23 a 27 min voltou as condi¢des
iniciais. O método mostrou resposta linear abaixo de
0,7 mg.L™". A repetitividade das medidas foi inferior a
7%. Valores de recuperagao situaram-se entre 91 e
104%. Limites de quantificagdo (LQ) entre 6,7 — 20
ug.L" foram alcancados.

Tabela 01. Faixa linear de aplicagao para os
pesticidas
Faixa Linear Coeficiente Coeficiente
Pesticidas 4
(ng.L™) angular (a) linear (b)
tebutiurom 20,0-700 0,9995 32510,104  207,5789
carbendazim 6,67 -300 0,9995 114559,19  -319,8434
trifluralina 10,5-575 0,9997 69335,095 62,2467

*r =coeficiente de correlagéo linear; nimeros de pontos da reta=6

Tabela 02. Recuperagdo e precisao do método
EFS-CLAE/UV

Tebutiurom Carbendazim Trifluralina

% Recup £ DP|%CV|% Recup + DP|%CV|% Recup + DP

%CV

6LQ|958+ 1,2 1,2 191,0+1,4 1,2 (10104

0,4

4LQ|98,1 £ 0,9 0,9 [92,7+1,1 1,1 |100+0,4

0,4

2LQ[100+1,0 1,0 [100£1,0 1,0 [104£0,5

0,5

Conclusoes

O método desenvolvido mostrou-se relativamente
rapido, simples e eficiente, apresentou limites
quantificagdo entre 6,7 - 20 pg.L”, boa seletividade,
coeficientes de correlagdo linear maiores que 0,9995
recuperagao entre 91,0 e 104% e precisado avaliada
com valores inferiores a 1,4%. Esta em andamento
a aplicagao do método validado em amostras reais.
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