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1. INTRODUCAO

Sao varios os produtos agricolas suscetiveis a ataques de pragas e doencas.
Por isso, os produtores tém a necessidade de utilizar agrotéxicos para o controle das
mesmas. Podemos citar o pepino como um dos produtos com maior uso de
agrotoxicos (EMBRAPA, 2010). Dentre os compostos utilizados nesta cultura
encontram-se os piretroides e triazois, como a deltametrina e o tebuconazole. O uso
inadequado destes compostos pode gerar uma concentragdo consideravel superior
ao Limite Maximo de Residuos (LMR) estabelecido pela Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria (ANVISA, 2012). Neste contesto, sdo necessarios métodos
confiaveis e de baixo custo de analise para monitorar os niveis de contaminagao por
agrotoxicos e avaliar se esses excedem os LMRs.

Neste trabalho foi otimizado um método empregando GC-MS para
determinacdo dos agrotdxicos malation, tebuconazole, lambda-cialotrina,
piraclostrobina, difenoconazole e deltametrina em amostras de pepino destinadas ao
consumo humano no Municipio de Santo Anténio da Patrulha — RS.

2. REFERENCIAL TEORICO

Anastassiades, com o0 objetivo de superar limitacdes praticas dos métodos
multirresiduo de extracao disponiveis na época, introduziu um novo procedimento de
preparo de amostras para extracdo de residuos de pesticidas denominado
QUEChERS (ANASTASSIADES et al., 2003). Esse método, que tem como
vantagens ser rapido, facil, econémico, efetivo, robusto e seguro, explora as
possibilidades oferecidas pela instrumentacdo analitica moderna. Durante o seu
desenvolvimento, grande énfase foi dada para a obtencdo de um procedimento
dindmico, que pudesse ser aplicado em qualquer laboratorio, devido a simplificacédo
de suas etapas.

Para o trabalho em estudo, o método QUEChERS original foi modificado,
sendo adicionados 10 mL de acetonitrila, com o auxilio de um pipetador, em cada
tubo de polipropileno com tampa rosqueada (capacidade de 50 mL) e, apés fecha-
los, foram agitados em Vortex por 1 min. Em seguida, foram acrescentados 4g de
MgSO,, 1g de NaCl, 1g de CgHsNazO e 0,59 de CgHsNa,O7, repetindo a agitacéao
com Vortex por 1 min. Posteriormente levados para centrifuga a 5000 rpm por 5 min.
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Posteriormente foi realizada a etapa de clean-up do extrato, onde foi
transferido 1 mL do extrato liquido para outro tubo de polipropileno (capacidade de
15 mL), em seguida foram adicionados 150 mg de MgSO,, e 50 mg de PSA,
agitados em Vortex por 1 min e levados a centrifuga por 5 min a 5000 rpm.
Posteriormente, foram analisados por GC.

3. MATERIAIS E METODOS

As analises foram feitas utilizando equipamento GC-MS Perkin EImer modelo
Clarus 680 com detector de massas 600T, equipado com uma coluna Elite-5MS (30
m x 0,25 mm x 0,25 um de espessura de filme). A programacdo de temperatura do
forno foi de 90°C (1 min) - 15°C/min até 300°C (5 min). As temperaturas do injetor,
interface e fonte foram mantidas em 250°C. A vazéo de hélio foide 1 mL min-1 e a
injecao de 1 pL de solucao foi realizada no modo split 1:50. Foi utilizado EI com 70
eV de energia operando no modo SIR (monitoramento seletivo de ions). A
quantificacdo foi feita por calibragéo interna utilizando-se trifenilfosfato como padréo
interno. As curvas analiticas foram construidas na matriz com 8 niveis de
concentragéo: 10; 25; 50; 75; 100; 500; 750 e 1000 ug kg™.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

As curvas analiticas apresentaram coeficientes de correlacdo (r?) na faixa de
0,991 a 0,999. Os estudos de recuperacdo foram realizados no nivel de fortificacéo
de 50 pg kg’ utilizando-se método QUEChERS original e modificado (acetato e
citrato). Dentre os métodos testados, o método QUEChERS utilizando citrato na
etapa de extracdo e PSA na etapa de clean-up foi o que apresentou os melhores
resultados. Para todos os compostos a recuperacdo variou de 72 a 118%, ficando
dentro da faixa aceitavel que é de 70 a 120%, e o desvio padrdo relativo para os
compostos variou de 1,4 a 15%, ficando também dentro da faixa aceitavel que é
abaixo de 20%.

5. CONSIDERACOES FINAIS

A piraclostrobina apresentou recuperacao dentro da faixa aceitavel apenas
nos niveis de fortificacdo acima de 25 ug kg™*. O método esta sendo validado e sera
utilizado para analise de agrotéxicos em amostras de pepino coletadas na regido de
Santo Antonio da Patrulha.
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