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Introducao

A ocorréncia de inUmeros compostos organicos nos
compartimentos bidticos e o0s possiveis efeitos
deletérios que estes podem causar aos
ecossistemas aquaticos tem sido uma crescente
preocupagdo. Embora a determinacdo destes
compostos gere informag¢Bes suplementares com
relacdo aos contaminantes biodisponiveis, as
determinacdes de residuos de agrotéxicos em
espécies comuns do ambiente aquatico sao
geralmente desconhecidas.

Em tecidos bioldgicos, onde as concentra¢des do
analito sdo baixas e a matriz € complexa, o preparo
de amostra é uma etapa fundamental. A técnica de
dispersdo da matrix em fase sdlida (MSPD),
apresenta as vantagens de utilizar pequena
guantidade de amostra e baixo volume de solventes
orgéanicos, além de baixo custo e rapidez. O objetivo
deste trabalho foi otimizar um método empregando
extragdo por MSPD e determinacdo por
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de
massas (CG-EM) de 7 agrotéxicos em amostras de
hepatopancreas de siri.

Resultados e Discussao

O procedimento para MSPD consistiu em
homogeneizar 0,5 g de amostra com 1 g de C18
reutilizada de cartuchos de SPE, por 5 minutos;
transferir a amostra dispersa para um cartucho
vazio de SPE, e proceder a eluicdo com 10 mL de
acetonitrila." O extrato foi coletado em um tubo
graduado e uma aliquota foi retirada para inje¢gdo no
sistema cromatografico.

As determinacdes foram realizadas no sistema
cromatografico GCMS-QP2010 Plus (Shimadzu). As
temperaturas de operacdo do detector foram:
interface a 280 °C e fonte a 230 °C. O modo de
ionizacgéo utilizado é o impacto de elétrons (IE) a 70
eV e a deteccdo realizada no modo de
monitoramento de ions selecionados. As condicfes
de operacdo do CG foram: injetor, 250 °C; coluna,
80 °C, 0 min); seguido de gradiente de 50 °C/min
até 160 °C, 1 min; 2°C/min até 180 °C e depois
150°C/min até a temperatura final de 300 °C, 4 min.
Fluxo de gas He, 1,0 mL/min; presséo, 63,2 kPa;
velocidade linear média, 36,4 cm/s e volume de
injecdo de 2 pL com taxa de divisdo de 1:10. A
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coluna utilizada foi Crossbond 5% difenil/95%
dimetil polisiloxano (30 m x 0,25 mm x 0,25 um,
Restek). Os compostos foram identificados pelo
tempo de retencd@o e confirmados pelo espectro de
massas. Com estas condigbes foi possivel a
separacdo dos 7 compostos em um tempo de
determinagéo de 17 minutos (Figura 1).

A linearidade do instrumento foi avaliada na faixa de
0,0025 a 2,5 mg L". Todas as curvas analiticas
apresentaram coeficientes de correlacéo linear (r)
maiores que 0,99. Os limites de quantificacdo do
método ficaram abaixo de 0,5 mg kg'l.

A exatiddo do procedimento foi avaliada com a
fortificagdo das amostras em um nivel de 10 mg kg
! Os valores de recuperacdo (70% a 120%) e
desvio padréo relativo (RSD) menor que 20% estéo
dentro dos valores aceitaveis para validagdo em
métodos cromatograficos.

O efeito matriz foi avaliado como descrito por Kruve
et al? Alguns compostos, como fenitrotiona,
apresentaram enriqguecimento de sinal, o que foi
compensado pela utilizagdo de padronizagcéo
externa na matriz e utilizagdo de padréo interno.
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Figura 1. Cromatograma da mistura 0,5 mg L™ no

modo total (1 - dimetoato; 2-atrazina, 3 — clomazona, 4 —
malationa, 5 — fenitrotiona, 6 — fipronil e 7 — tebuconazol)

Conclusdes |

A técnica MSPD demonstrou ser simples e eficiente
na extracéo de agrotéxicos de diferentes classes em
amostras de hepatopancreas de siri.
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