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Introdugdo

Um dos principais problemas encontrados em analise de residuos de agrotoxicos é conseguir atingir limites de deteccéo baixos. Geralmente, para aumentar a detectabilidade do
método de andlise utilizam-se técnicas de preparo de amostras como a extracéo liquido-liquido (ELL) e extracdo em fase soélida (EFS). A EFS é uma técnica rapida, de facil
automagdo e que envolve menor consumo de solventes e de amostra que a ELL. Do ponto de vista pratico, a SPE comporta-se como uma cromatografia liqguida empregando-se

uma pequena coluna aberta, usualmente denominada cartucho de extracéo, o qual contem a fase sélida.

Objetivos Materiais e métodos

[Preparo do sorvente ]

Preparar um novo sorvente para EFS contendo como fase

sélida o polimero polibutadieno sorvido nos poros da silica - —r — e - Sedede
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1 i 160 Cldh CHCL, e MeOH
por 2 h com vazéo

presentes em uva com posterior determinagdo
Afi ia liqui iciénci Adicdo de 1.0 { e
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polibutadieno(PBD)
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Secagem do solvente
sob fluxo de N 5,

HFortificagao da amostra ]

Preparo do Cartucho

2 min agitacao
em um vortex

Ativacao e condicionamento-do
cartucho com

Uva organica
(sem semente)

Tubo de ensaio 10 g
uva + 25 mL solucéo

Seringa de
prolipropileno(3-mL)

i com agrotoxicos +15-min iilica A 4 =
— ry - centrifuga Lillica0.Com.a0lcm I Aplicagdo de 25 6 mL MeOH + 6 mL dgua ultra-pura e
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fortificada

5 > - 100 mL
Solugdes de 25 ametrina, diuron e carbaril)
em MeOH ;05;10e50pugmL
Lavagem: 12 mL de agua ultra-pura
Eluicao dos Concentracao do eluato por
agrotoxicos evaporacéo do solvente
., '~ com 3 mL de Andlise por Cromatografia
ReSUH’adOS e dlscussoes Secagem do cartucho sob vacuo acetato de etila Liquida de Alta Eficiéncia com
Deteccao UV-Vis:

@ Separacao dos agrotéxicos por CLAE

(2) (3)
@ Eficiéncia de Extrac@o
(1)
Tabela 1. Recuperagdo dos agrotéxicos obtida com o cartucho de polibutadieno *
Concentracédo da Recuperacéo %
solucéo fortificada CARBARIL AMETRINA DIUROM
o 2 4 6 8 10 12 14 1
emballiintios) 0,3 pg mL 38,6 35,7 755 76,1 80,2 78,6

Figura 1. Cromatograma dos padrées dos agrotoxicos carbaril (1), diurom (2) e ametrina
(3). Condi¢des cromatograficas: coluna cromatogréfica Waters Spherisorb® S10 C8 0,5 ug mLt 61,8 57,3 74,0 72,4 73,1 76,0
150x4,6 mm, fase mével MeOH:H,O 60:40(v/v); vazdo 0,6 mL min‘%; volume de inje¢do 10

UL; deteccdo a 254 nm; concentragdo dos agrotoxicos: 100 pg mLL. 1
1 pg mL 68,5 69,0 79,5 81,5 84,0 87,4
® Curvas analiticas
CARBARIL DUROM AVETRINA 5 ug mL_:l 67,4 53,7 80,2 79,5 86,8 88,7
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Figura 2. Curvas analiticas dos agrotéxicos. Solu¢des em concentracdes de 1,0; 5,0; 15,0; 25,0 e 35,0
Hg mL* por diluicdo na fase mével (MeOH:H,O 60:40 v/v). Cada soluc&o foi injetada em triplicata.

Conclusdo

« o sorvente de polibutadieno retém melhor os agrotéxicos menos polares;

* 0 sorvente mostrou-se eficiente para ser utilizado em cartuchos para extracdo em fase sélida na analise de uma matriz complexa como a uva;

* 0 método aplicado para a extragdo apresentou-se rapido e de baixo consumo de solventes organicos;

« os valores de recuperagdo para a ametrina e o diurom foram considerados bons (72,4-88,7%);

« a baixa recuperagdo do carbaril na amostra fortificada em menor concentragdo (0,3 pg mL) pode ser melhorada com a otimizagéo do método de extragao;
« com o preparo da amostra e a técnica de extracdo em EFS, ndo se observou interferentes ou efeitos de matriz significativos para a analise em CLAE.
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