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Introducao

Os procedimentos eletroanaliticos tém sido
utilizados com sucesso para a quantificacdo de
residuos de pesticidas em amostras de aguas
naturais e também em amostras de alimentos in
natura. Estes procedimentos s&do convenientes
principalmente na determinagdo de compostos que
apresentem dificuldades no processo de analise
guimica.

O herbicida diquat (brometo de 1,1-etileno-
2,2°- bipiridilio) € um exemplo, pois sua natureza
catibnica exige que etapas prévias de extracdo e
pré-concentracdo, bem como o uso de surfactantes
como fase movel, sejam empregados para o
sucesso nos resultados.

Assim, este trabalho teve como objetivo
mostrar duas propostas de procedimentos
eletroanaliticos, com elevada sensibilidade,
reprodutibilidade, eficiéncia e robustez para
guantificacdo deste herbicida em amostras
complexas.

Resultados e Discussao

Neste trabalho foram empregadas duas
superficies eletrodicas: eletrodo sélido de amélgama
de dentaria (EAD) e eletrodo de diamante dopado
com boro (EDDB), aliados a técnica de voltametria
de onda quadrada (VOQ). Experimentos em meio
de solucdo de Na,B,0; 0,05 mol L™ mostraram que
o diquat apresenta dois picos de reducdo, em -0,6 V
e em -0,95 V vs. Ag/AgCI/CI" (KCI saturado). O pico
em -0,9 V apresentou maior sensibilidade analitica
nas superficies eletrodicas utilizadas.

Sobre EAD a otimizacdo dos parametros
resultou em f = 100 s*, a = 50 mV e AEs = 2 mV.
Sobre EDDB, f=40s, a=40mV, AEg=2mV.

Curvas analiticas foram construidas, permitindo
0 célculo dos limites de deteccao (LD) e de
guantificacdo (LQ). Os resultados obtidos com EAD
e EDDB foram comparados com resultados obtidos
pela utilizacdo de cromatografia liquida de alta
eficiéncia com detector na regido do ultravioleta e
do visivel (HPLC/UV-Vis). Os parametros analiticos
avaliados estao apresentados na Tabela 1.

Os valores de LD e LQ calculados indicam que
o0 procedimento eletroanalitico utilizando-se EAD
apresentou sensibilidade analitica similar aquela
obtida com o emprego de HPLC. Entretanto, 0 uso
de EDDB possibilitou a determinagéo eletroanalitica
de diquat com sensibilidade cerca de duas ordens
de grandeza maior, indicando que EDDB apresenta
elevada potencialidade como sensor para diquat.
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Tabela 1. Parametros analiticos para determinacdo
de diquat utilizando procedimentos eletroanaliticos e
cromatografico® 2.

Parametros EAD EDDB HPLC
r 0,9993 0,9944 0,9993
s 0,6307 6,4926 0,012
AmolL* | A/molL* | u.a/molL™
LD (ug L") 9,98 0,057 9,87
LQ (ngL™ 33,28 0,192 32,91
Recuperacéao (%) 99,78+1,9 | 88,30%2,7 94,24+4,1
Repetibilidade (%) 1,93 (n=10) |0,77 (n = 10)
Reprodutibilidade(%) | 1,71 (n=5) | 2,24 (n=5)

Os procedimentos eletroanaliticos propostos
foram utilizados com sucesso para determinacdo de
diquat em amostras complexas, tais como agua de
rio e amostras de alimentos “in natura’, com
excelente eficiéncia de recuperacdo, como pode ser
visto na Tabela 2.

Tabela 2: Resultados obtidos das curvas de
recuperacao de diguat em amostras complexas.

Recuperagao(%) EAD EDDB
Agua de rio 115,7 + 2,7 -
Batata 86,0+ 3,4 90,7 £ 3,2
Limao - 107,8+ 3,1
Laranja - 91,7+5,0

Conclusodes

Os procedimentos desenvolvidos utilizando
DAE e EDDB, aliados a VOQ, exibiram 6étima
sensibilidade, estabilidade, reprodutibilidade, sendo
portando uma  excelente alternativa para
determinacdo de tracos de diguat em amostras
complexas, uma vez que apresentaram LD e LQ
abaixo do méaximo permitido pela legislagao
brasileira para amostras de alimentos (70 ug L™).
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