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Introducao

A mais recente tendéncia na miniaturizacdo em
guimica analitica envolve o uso da extracdo com
uma simples gota (Single Drop Microextraction —
SDME), que é um tipo de microextracdo onde se
utiliza apenas 1pL de solvente orgénico. Esta
técnica de extracdo possui varias vantagens, tais
como, o tempo de analise é curto, possui alta
sensibilidade, usa aparelhagem simples e combina
num Unico passo extracdo, pré-concentracdo e
introducdo da amostra. Neste trabalho foi
desenvolvido e validado método SDME e GC/MS
para determinacao dos pesticidas dimetoato, etiona,
parationa metilica e permetrina em agua.

Resultados e Discussao

O procedimento SDME usado encontra-se na Figura
1. A agua ultra pura foi fortificada com 5,0 pL de
solugdo padrdo cumulativa composta pelos quatro
pesticidas (dimetoato, parationa metilica, etiona e
permetrina). Tolueno foi usado como solvente de
extracdo (1 pL), a velocidade de agitacao foi 300
rrm e o tempo de extracdo 30 minutos. Apds
extracdo a microgota de tolueno foi aspirada para a
seringa e injetada em GC/MS.
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Figura 1: procedimento de extra¢do por SDME e determinagéo
final utilizados.

Os parametros utilizados neste trabalho para a
validacdo do método analitico SDME e GC/MS
foram: linearidade e faixa linear, precisédo, exatidao,
limite de deteccéo e limite de quantificacdo (Tabela
1). A linearidade e faixa linear foram determinadas
pela analise de amostras extraidas da matriz, onde
o coeficiente de correlacdo linear (r) foi maior que
0,90 para os quatro pesticidas (curvas analiticas
construidas com mais de 6 pontos) indicando uma
linearidade satisfatoria na analise de pesticida.
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Tabela 1: Parametros de validacdo do método SDME/MS

Pesticida Linearidgde Recupe  Faixa Limite de Limite de
(r) (n) ragdo  Linear Detecgéo Quantificagdo
(%R)* __ (ppb) (D) Ly
Dimetoato ~ 0,9969 (7) 78,6 0,05-60 0,05 ppb 0,15 ppb
Paration 0,9998 (9) 76,2 0,05-40 0,05 ppb 0,15 ppb
Etion 0,9950(10) 1068 0,0625-30  0,0625 ppb 0,1875 pph
Permetrina  0,9823 (7) 994 0,375-60 0,375 ppb 1,125 ppb

“n: Nimero de pontos da curva analitica; “LD: limite de detecio do método; 2LQ:
limite de quantificagio do método; *CV: coeficiente de variagéo; ‘R: Recuperagio
relativa;.

Os valores de CV foram obtidos com replicatas
(n=9), consideradas em trés niveis de concentracdo
baixo, médio e alto, conforme sugere a ANVISA, e
nao excederam os 20%, estando de acordo com as
metodologias de validagdo de residuos de
pesticidas. A recuperacao relativa foi determinada
pela fortificacdo (em 10 mL de agua Milli-Q e 10 mL
de agua de torneira) de solucao padrdo cumulativa
composta pelos quatro pesticidas nos mesmos
niveis de concentragdo (2,5 pg/L — parationa
metilica, dimetoato e permetrina; 1,25 pg/L -
etiona). O método desenvolvido mostrou-se exato,
pois a recuperacao obtida esteve na faixa proposta
pela literatura (70-120%). O LD e LQ foram
estabelecidos pelo método sinal/ruido, através da
andlise de amostras de agua ultra-pura fortificadas
com concentracfes decrescentes do analito e
extraidas por SDME até o menor nivel detectavel e
guantificavel, respectivamente. Os valores obtidos
para o LD e LQ foram menores que 2 ug/L o que
mostra a grande sensibilidade do método. Nove
amostras de agua coletadas no Perimetro Irrigado
Propria (Estado de Sergipe) foram analisadas e
detectou-se a presenca dos quatro pesticidas:
dimetoato (2,12-2,99 pug/L), parationa metilica
(0,040-0,083 pug/L), etiona (0,035-0,12 pug/L) e
permetrina (0,60-1,47 ug/L).

Conclusoes

O método SDME e GC/MS desenvolvido e validado
mostrou-se ser simples, rapido e bastante sensivel,
podendo ser aplicado na andlise de pesticidas em
amostras reais de agua.
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