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Introducao |

Os agrotéxicos podem ser definidos como sendo
qualquer substancia ou mistura de substancias que
possuem capacidade de atenuar, prevenir, destruir
ou repelir qualquer tipo de peste.' O uso desses
compostos esta diretamente ligado a produgao
agricola, sendo que o transporte para as aguas
superficiais e subterrAneas pode ocasionar
contaminagao do solo e sedimento.

A cromatografia gasosa bidimensional abrangente
(GCxGC) é uma técnica que utiliza duas colunas
cromatograficas, de diferentes mecanismos de retengao,
conectadas pelo modulador que tem fungao de amostrar
e focalizar as fragoes eluidas da primeira coluna e,
em seguida, liberar rapidamente para a segunda
coluna.

Neste contexto, a técnica GCxGC-uECD foi utilizada
para determinagdo de sete agrotéxicos de diferentes
classes quimicas (propanil, fipronil, propiconazol,
trifloxistrobina, permetrina, difenoconazol e azoxistrobina)
em sedimento proveniente de regido de influéncia
orizicola do estado do Rio Grande do Sul.

Resultados e Discussao |

Para determinagdo dos compostos foram testados
quatro conjuntos de colunas: (1)DB-5/DB-17ms,
(2)HP-50+/DB-1ms, (3)DB-5/DB-WAXetr e (4)DB-
WAX/DB-1ms. Os melhores resultados foram
obtidos com o conjunto de colunas n°1, devido ao
menor tempo de analise e resolugao entre 0s picos.
As amostras foram extraidas de acordo com Liu e
colaboradores®, por ultra-som, e a andlise dos
extratos mostrou o grande poder de separagédo da
GCxGC, ja que os analitos foram separados dos
interferentes da matriz, minimizando erros de
quantificagao.

Parametros de mérito como curva de calibragéo,
linearidade, repetitividade, precisdo intermediaria e
exatidao foram avaliados.

A curva de calibragcdo foi construida com
concentracdes de 5 a 415 ug L™, com RDS menor que
5% e R® maior que 0,99 para todos os compostos. Tanto
para repetitividade quanto para precisdo intermediaria, o
RSD para area e altura dos picos ficou entre 0,4 e 3%.

Os limites de deteccdo e quantificagdo foram
calculados levando em consideracdo os parametros
da curva de calibragdo, com LOD na faixa de 1,93 a
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10 ug L™ e LOQ na faixa de 5,8 a 30, 4 ug L. A exatidao
do método foi verificada através dos testes de

recuperagao em trés niveis de concentracdo, de 1, 2 e 10
vezes a média dos LOQ para os sete compostos.
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Figura I. Cromatogramas do extrato da amostra de
sedimento (A) monodimensional; (B) diagrama de
cores; (C) diagrama de cores da amostra fortificada

com 500 pug L'1 de mistura dos padroes. 1)
Tricloroguaiacol (Pl), 2) Propanil, 3) Fipronil, 4)
Propiconazol | e Il, 5) Trifloxistrobina, 6) Permetrina
cis e trans, 7) Difenoconazol e 8) Azoxistrobina. As
setas indicam os interferentes da matriz que co-
eluem com os analitos na 1D GC.

A GCxGC-uECD trouxe resultados satisfatorios,
devido a separagao entre os interferentes da matriz
e os analitos, o que diminui problemas de
quantificagdo, quando comparada a 1D GC. A
avaliagdo dos parametros de mérito também
mostrou bons resultados, apontando a técnica como
apropriada para determinagdo desses compostos
em sedimentos.
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