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DESENVOLVIMENTO DE METODO PARA AVALIACAO DE PESTICIDA EM
AGUA POR CG- EM

RESUMO
A questdo alimentar ¢ algo transcendental, visto que as sociedades humanasdependem, em nivel
planetario, da constante producdo de alimentos para sua sobrevivéncia. O crescimento na
demanda mundial por alimento, tem,paralelamente, causado um acréscimo na utilizagao de
agrotoxicos, sob a justificativa de controle biologico e suprimento de demanda. No entanto, o
aumento do uso de agrotoxicos traz como consequéncias danos a satide e a0 meioambiente.
Dessa forma, o presente trabalho objetivou o desenvolvimento de um método para identificacao
de pesticidas em agua potavel utilizado cromatografia gasosa. O experimento foiconduzido no
laboratério do IFSertaoPE Campus Petrolina, na qual, para a execucdo das andlises foram
utilizado o reagente acetonitrila, e utilizada a mistura padrao de pesticida contendo Hexano e
diclorometano, na qual houve a recuperacao dos pesticidas, com a diluicdocom os reagentes,
logo apds a extragdo dos pesticidas com cartucho SPE, e as amostras em seguida foram injetadas
na cromatografia gasosa. Com isso, os resultados foram satisfatorios, pois, foi possivel
identificar os compostos presente no padrdo do pesticida, ou seja, a partir dosresultados obtidos
pode-se concluir que o desenvolvimento desse método € capaz de identificar e quantificar

pesticidas.

Palavra-chave: Cromatografia; Pesticida; Saide humana; Ambiente.



DEVELOPMENT OF A METHOD FOR EVALUATING PESTICIDES IN WATER
BY GC-EM

ABSTRACT

The food issue is something transcendental, since human societies depend on a planetary level,
on the constant production of food for their survival. The growth in the world demand for food
has at the same time, caused an increase in the use of pesticides, under the justification of
biological control and demand supply. However, the increase in the use of pesticides brings as
consequences damage to health and the environment. The lack of food to provide society makes
it necessary to control pests, diseases and invasive plants, with the use of pesticides, however
the consequences of agricultural activities can cause damage to health and the environment.
Thus, the present study aimed to develop a method for the identification of pesticides in drinking
water using gas chromatography. The experiment was carried out in the laboratory of
IFSERTAOPE Petrolina campus, in which the following reagent acetonitrile was used for the
execution of the analyses, and the standard mixture of pesticide containing hexane and
dichloromethane was used. In which the pesticides were recovered, diluted with the reagents,
immediately after the extraction of the pesticides with an SPE cartridge, and the samples were
then injected into gas chromatography. Thus, the results were satisfactory because it was
possible to identify the compounds present in the pesticide pattern, that is, from the results
obtained it can be concluded that the development of this method is capable of identifying and
quantifying pesticide.

Keywords: Chromatography; Pesticide; Human Health; Environment.
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1. INTRODUCAO

A questao alimentar ¢ algo transcendental, visto que as sociedades humanas dependem,
em nivel planetério, da constante produgao de alimentos para sua sobrevivéncia. O crescimento
na demanda mundial por alimento, tem, paralelamente, causado um acréscimo na utilizacao de
agrotoxicos, sob a justificativa de controle bioldgico e suprimento de demanda. No entanto, o
aumento do uso de agrotdxicos traz como consequéncias danos a saide e ao meio ambiente. As
consequéncias das atividades agricolas atuais sobre a qualidade da 4gua subterranea tornaram-
se populares em alguns paises industrializados durante a década de 70. Particularmente, se
mostrou a presenga de grandes taxas de lixiviagdo de nitrato e outros ions moveis em distintos
solos sujeitos ao plantio frequente, mantido por aplicagdes de altas quantidades de fertilizantes
inorganicos e defensivos agricolas (Foster et al., 1993).

Nesse sentido, a origem da agricultura deu-se aproximadamente hé dez mil anos e, no
passar dos anos, muitas modificagdes tecnologicas foram incorporadas com a intengdo de
aumentar a produgdo de alimentos, incluindo o uso indiscriminado de agrotoxicos que vém
contaminando mananciais utilizados para consumo (Jacobson et al., 2009).

Contudo, com o inicio de produtos agroquimicos tecnologicamente mais desenvolvidos
e avancados, muitos desses podem contaminar o solo, o ar € a 4gua que sdo elementos essenciais
para a sobrevivéncia do homem (Oecd, 2006).

Na detecgdo da contaminagdo das 4guas subterraneas, superficiais e subsuperficiais por
fontes difusas, estdo implicadas as propriedades dos agentes quimicos e as variaveis ambientais,
como distintos tipos de solo, clima e declividade (Somasundaram; Coats, 1991). A agua
contaminada por pesticidas pode decorrer propriamente pela deriva das pulverizagdes aéreas,
pela lavagem de tanques e embalagens, através da erosdo dos solos, pelo descarte, e pela
lixiviagao através da agua no solo.

Os agrotoxicos sdo os produtos mais encontrados em corpos hidricos superficiais e
subterraneos em todo o mundo, devido ao seu uso em dareas agricolas e urbanas (Cella, 2009).
Na qual, sdo determinados como substancias ou misturas quimicas utilizadas pelo homem, para
prevenir ou impedir a acao de pragas na agricultura (Dors et al., 2011; Sobrinho, 2017).

A exposicdo humana a agrotdxicos representa um entrave a satide publica, para o qual
o setor vem buscando estabelecer e implementar agdes voltadas para atencdo integral a satde
das populagdes expostas a agrotoxicos. (Ministério da Saude, 2023).

Segundo a Associacao de Quimica (2022), ¢ utilizado o método de cromatografia gasosa

para determinar a presenca de pesticidas em agua. A cromatografia ¢ uma técnica fisico-quimica
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de separacdo, na qual os componentes a serem separados sdo distribuidos entre duas fases em
contato intimo, sendo uma técnica usada para a de substancias quimicas a partir de matrizes
complexas em que a fase méovel € composta por um gas. (Collins et al., 1995).

Diante desse quadro, a identificacdo e avaliagdo de perigos ambientais que podem causar
riscos a saude se mostram essenciais instrumentos para ajudar com o monitoramento ea
prevencdo da exposi¢ao da sociedade a residuos toxicos. Portanto, o presente trabalho visa o
desenvolvimento de um método analitico de validacdo para identificacdo de pesticidas por

cromatografia gasosa.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Validar um método analitico para identificacdo de pesticidas por cromatografia gasosa.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Identificar o melhor solvente para separagdo dos compostos pesticidas;

e Verificar o limite de detec¢do do pesticida através das condi¢des cromatograficas
estabelecidas;

e Realizar teste de recuperacao dos pesticidas em amostra de 4gua contaminada.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 DANOS CAUSADOS A AGUA

Por causa do aumento natural da populagdo e da contaminagdo das aguas por substancias
quimicas, o fornecimento de dgua potavel e com boa qualidade nas areas mais desenvolvidas
vem se tornando cada vez mais dificil e de custo maior. A qualidade da agua potavel e a nao
contaminag¢do dos alimentos so € possivel de ser assegurada com programas de monitoramento
ambiental, que poderdo diminuir o risco de polui¢do. (Filizola ef al., 2002).

A necessidade de alta producdo agricola nos campos cultivados, impds a aplicabilidade
de técnicas de plantios distintos por meio da aplicagcdo de fertilizantes e pesticidas, tendo a
finalidade de diminuir as perdas na producdo. Porém, quando usada em horizonte temporal
podem ocasionar danos imensuraveis ao meio ambiente (Canuto; Gama; Barreto, 2009).

Os meios subterraneos sao classificados como fontes essenciais de provisao de dgua pela
sua baixa suscetibilidade a polui¢do, quando se comparado, a dgua superficial. Contudo, ha
fontes difusas de poluicdo das aguas subterraneas relacionada as atividades de uso do
solo, especialmente aquelas resultantes de praticas agricolas (Barreto, 2006).

O monitoramento das utilizagdes e da qualidade das 4guas subterraneas ainda ndo ¢
satisfatorio, por causa da dispersdo e da falta de articulagdo por meios legais e institucionais.
A aplicacao intensiva dos recursos naturais subterraneos e de agrotoxicos, sao ligadas a elevada
producao de residuos na populacdo, que constantemente causa risco a qualidade das aguas
subterraneas. A deteriora¢do da qualidade das dguas subterraneas pode ocasionar em grandes
areas a partir de fontes difusas como percolagdo profunda de areas intensamente cultivadas

(Wade, 1998).

3.2 PESTICIDAS

O aumento da populagdo mundial e a demanda crescente de alimentos t€ém aumentado
o uso de grandes quantidades de pesticidas nas plantacdes, para prevenir ou combater pragas,
visando garantir maior produtividade. A maioria dos produtos sdo utilizados para eliminar
formas de vida vegetal ou animal indesejaveis nas culturas agricolas e na pecuaria (Caldas;
Souza, 2000).

Contudo, devido ao grande crescimento populacional, tem-se pressa para atender a

demanda alimenticia que ha tempos tem sido necessaria a utilizagao de pesticida na agricultura.
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Entretanto atualmente, ¢ dificil imaginar que seja possivel suprir a demanda mundial de
alimentos sem o uso dos pesticidas, pois, os tais produtos aumentam a produtividade agricola,
podendo diminuir os pregos dos alimentos (Rocha et al., 2004).

Segundo Siqueira e Kruse (2008) os defensivos agricolas sdo genericamente
classificados praguicidas ou pesticidas, nota-se, que nao se trata apenas de mudanga de
terminologia. Os desfechos colocam em evidéncia a toxicidade dos produtos empregados para
a saude do homem e do meio ambiente.

Vale ressaltar que os pesticidas estdo divididos em quatro classes toxicoldgicas, sendo:
(I = rétulo vermelho, II = rétulo amarelo, III = rétulo azul e IV = rétulo verde). A classe 1
abrange os compostos considerados altamente tdxicos para seres humanos; a II, os
medianamente toxicos; a I1I, os pouco toxicos; e a IV, os compostos considerados praticamente
ndo-toxicos para seres humanos. A classificacdo dos pesticidas constitui tema de controvérsia,
pois, varias denominagdes tém sido empregadas para designar sua agdo (defensivos agricolas,
biocidas, pesticidas, praguicidas e agrotoxicos (Lara; Batista, 1992). Nesse sentido, os
pesticidas s3o empregados, principalmente, para fins agricolas. (Kim et al., 2017).

De acordo com Pinto (2015), a quantidade muito elevada de agrotdxicos, a excessiva
toxicidade e o periodo de tempo continuo podem deteriorar e contaminar varias espécies de
animais, rios, e ecossistemas. Nesse sentido, o conhecimento sobre as substancias e os efeitos

dos pesticidas podem minimizar os impactos ambientais.

3.3 LEGISLACAO

De acordo com a Lei dos Agrotoxicos (Lei N° 7.802, de 11 de julho de 1989) sdo
caracterizados como agrotdxicos os produtos quimicos, fisicos ou bioldgicos utilizados,
principalmente na agricultura, com o objetivo de alterar a composi¢do quimica da flora e da
fauna a fim de preserva-las. (Brasil, 1989).

Os agrotoxicos podem ser definidos como defensivos agricolas, entretanto, € o artificio
retorico mais elementar para dissimular a natureza nociva desses produtos. Contudo, ele sugere
que os agrotoxicos supostamente protegem os cultivos, entretanto, oculta os efeitos deletérios
desses produtos sobre a saide humana e o meio ambiente. (Carson, 2010).

Contudo, segundo o Instituto Nacional de Cancer (INCA), os agrotoxicos sao
considerados produtos quimicos sintéticos utilizados para matar vetores de doengas e regular o
crescimento vegetativo, tanto no ambiente rural quanto urbano (Brasil, 2002; Inca, 2021).

Assim, com a Lei n® 9.782, de 26 de janeiro de 1999 (Brasil, 1999) a Agéncia Nacional de
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Vigilancia Sanitaria (Anvisa) € responsavel por regulamentar, controlar e fiscalizar produtos

que envolvam risco a saude.

3.4 IMPACTO NA SAUDE PUBLICA E NO MEIO AMBIENTE

Nos tltimos anos, os impactos do uso de pesticidas na saide humana e no meio ambiente
vem sendo estudado, Segundo Levigard (2001) visto em seus estudos que, se por um lado o uso
dos pesticidas conceder o aumento na produgdo de alimentos em todo o mundo, pela redugio
na incidéncia de pragas e doengas transmitidas por vetores por evitar as pragas, em outro
sentido, o uso deles provocou efeitos negativos, poluindo o ambiente, o que reflete na saude
humana.

Contudo, Silvério et al. (2012) diz que a aplicagdo de agrotoxicos produz residuos
prejudiciais ao homem, sendo necessario o estabelecimento de Limites Maximos de Residuo
17 permitido (LMR) considerando-se, principalmente, a toxicidade e o limite de quantificacdo

nos métodos instrumentais de analises.

3.5 ANALISE DE PESTICIDA

A andlise de residuos de pesticidas, nos mais diferentes meios, € usualmente realizada
utilizando-se técnicas cromatograficas. Estas técnicas sdo muito relevantes na analise quimica
em fun¢do de sua facilidade em realizar as separacdes, identificar e quantificar as espécies
presentes na amostra. A quantificacdo das amostras pode ser realizada com a utilizagdo de
detectores cromatograficos, tais como, detector por captura de elétrons, fluorescéncia,
ultravioleta-visivel, ionizagdo de chamas. Estas técnicas também podem ser utilizadas em

conjunto com outras, como as espectroscopicas e eletro analiticas (Galli et al., 2006).

3.6 AVALIACAO DOS PESTICIDAS POR CROMATOGRAFIA GASOSA

O crescimento da cromatografia em fase gasosa data 1952, com o surgimento da
cromatografia gas- liquida, por James e Marin, aumentou o interesse pela técnica ampliou o
desenvolvimento de instrumentacdo e métodos, tornando-se, atualmente, uma técnica
indispensavel em laboratorios de andlises quimicas. (Collins ef al., 1995).

Contudo, como a andlise quimica ¢ normalmente seletiva, porém pouco especifica, a

separacao dos analitos de potenciais interferéncias resulta uma etapa crucial nos métodos



18

analiticos. Vale ressaltar que na segunda metade do século XX, as separa¢des por métodos
classicos, como precipitacdo, destilacdo e extracao foram, gradualmente, sendo substituidas por
técnicas cromatograficas e eletroforéticas muito usado essas técnicas. (Skoog et al., 2006).

Portanto, na cromatografia em fase gasosa, a fase estaciondria esta contida dentro de
uma coluna em que esta ¢ geralmente composta por um tubo metalico ou de vidro enrolado e
um injetor perto da entrada da coluna ¢ usado para introduzir o analito na coluna. (Collins et
al., 1995).

Contudo, o gas da fase mével do equipamento CG é normalmente contido num cilindro
de gas de alta pressdo, que fica ligado a um tubo metalico para o injetor e a coluna, sendo
adicionado a um detector na saida da coluna que responde aos componentes separados do
analito, na qual, o detector esta eletricamente ligado geralmente a um dispositivo de leitura, um
computador, que mostra a resposta do detector em fun¢do do tempo, em que, um grafico da
resposta do detector em fun¢do do tempo, designa-se, por cromatograma e cada componente
separado do analito aparece como um pico no cromatograma. (Sapin, 2007).

Segundo Langas (1993) dentre os modernos métodos de andlises quimicas, a
cromatografia ocupa, sem duvida, um lugar de merecido destaque no que concerne a separagao,
identificagdo e quantificagdo de espécies quimicas. Apds décadas esta afirmagao ainda continua

muito atual.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 SOLVENTES, PADROES E AMOSTRAS

Para execu¢do das analises, foram utilizados os seguintes reagentes ou solugdes:
Acetonitrila Grau HPLC (MERCK); Agua ultrapura padrio MILIQ; Mistura de padrio de
pesticidas Organochorine MIX AB3 20 compostos (1k32415; RESTEK); Hexanos grau HPLC
(Merck); Diclorometano Grau HPLC (Merck).

4.2 LIMPEZA DE VIDRARIAS

Todas as vidrarias utilizadas no desenvolvimento do método foram lavadas com sabao
liquido e bucha, logo apds enxaguadas com dgua corrente e ficaram submersas com detergente
neutro Extran por cerca de 15 minutos, posteriormente enxaguadas em agua ultrapura. Apos,
elas foram colocadas em papel toalha para secagem natural. Os vials usados foram submetidos

ao mesmo procedimento de limpeza descrito anteriormente.

4.3 TESTE DE SOLVENTE

Para a elaboracdo do desenvolvimento desse método foram testados trés solventes
visando verificar a solubilidade das substincias avaliadas, sendo: hexano, diclorometano e a
acetonitrila, todos grau HPLC. Esses solventes sdo amplamente utilizados como fase mével em

processos de extracdo, possuindo alta estabilidade, maior poder de elui¢do e menor viscosidade.

4.4 CONDICAO CROMATOGRAFICA

Para replicacdo do método proposto para as analises do pesticida, foi utilizado a
metodologia proposta por Sabin (2007) com modificacdes. Foram utilizadas as seguintes
condi¢des cromatograficas: Injetor modo Pulsed Splitless, Temperatura 250 °C, pulso 15 psi,
Tempo pulso 1,5 min, pressdo 7,50 psi; Forno: Coluna HP-5MS 30 m x 0,25 mm x 0,25 mm,
fluxo constante, vazao 1,0 mL.min-1.; Forno: Temperatura inicial em 50 °C por 3 min; 160 °C
taxa de aquecimento 30 °C.min-1, 180 °C taxa de aquecimento 5 °C.min-1, 260 °C taxa de

aquecimento 10 °C permanecendo por 5 min.
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Para o detector de espectrometria de massas, foi utilizado a seguinte condi¢do: Modo

SIM; Temperatura do dispositivo: 250 °C; Temperatura da fonte de Ionizagdo: 200 °C.

4.5 LIMITE DE DETECCAO E SELETIVIDADE

Para determinacdo dos valores do Limite de Deteccdo (LD), amostras do padrao de
pesticida foram preparadas e avaliadas com auxilio da ferramenta de relagdo sinal-ruido,
fornecida no software Mass Hunter (Agilent), instalada no equipamento utilizado. Para
obtengdo dos valores de LD foram consideradas relagdes sinal-ruido de 3:1, conforme
estabelecido pela ANVISA (16,17).

Nesse estudo foi realizado o preparo de 4 concentragdes distintas do padrdo de pesticida.
As concentragdes preparadas foram: 0,004; 0,04; 0,4 e 2,0ppm dissolvidas no solvente
selecionado. Essas concentragdes foram testadas para confirmacdo dos compostos com maior
nivel de quantificagdo mais alto, o melhor teste que houve melhor quantificagdo para a

recuperacgao do pesticida foi a concentragao 0,4 PPM.

4.6 PROCESSO DE RECUPERACAO DO PESTICIDA

4.6.1 Primeiro Preparo da Amostra

Para preparar a primeira amostra para extragao utilizou-se um baldao de 500ml, onde com
a ajuda de uma pipeta automatica mediu 10 pl do pesticida padrao que equivale a uma solucao
de 20 ppm.L!, sendo transferido 10 pL para o baldo é completado até o menisco com dgua
ultrapura. A amostra preparada foi transferida para um frasco de 500 mL sendo acopladocom
uma garra e um suporte. Embaixo do suporte ficava o cartucho com a fase de recuperacdoC-18
(cartucho SPE). Com isso, preparou-se um sistema para controle da vazao da solucao de
pesticida para elui¢do no cartucho de SPE, conforme Figura 01. O sistema foi acoplado a uma
bomba de vacuo visando o controle da vazao, sendo a solugdo eluida e coletada em um
Erlenmeyer. As condi¢des de extragdo foram: Vazdo da solugdio 65 gotas.min’!; pressdo da
bomba de vacuo 8 inHg. O sistema e os frascos durante todo o momento do preparo e da
extragao ficaram dentro da capela visando a seguranca dos analistas e evitar contaminacao do
ambiente, sendo posteriormente todos os materiais utilizados descartados em lugares

apropriados.
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Figura 01: Sistema de Recuperagdo do Pesticida

Fonte: Autor, 2023.

Para avaliar o processo de recuperagdo/extracdo, foi preparado um segundo teste do
pesticida onde foi feito o mesmo esquema da primeira amostra, alterando o volume de solugdo
para 15 pL do pesticida padrio que corresponde a 30 ppm. L''. Em seguida preparou o sistema

da vazao para extracdo da amostra.

4.6.2 Extracao do Pesticida

Para realizar a extracdo do pesticida do cartucho de SPE apos eluicdo da amostra do
frasco de 500ml, tirou o cartucho C-18 do sistema em seguida colocou 3 mL de acetonitrila e
esperou 5 min para extragdo do pesticida como mostra a Figura 02, sendo a solvente retirada
com o pesticida utilizando um émbolo da seringa. Apos periodo de extracdo, o solvente foi
transferido para Vails de 2,0 ml de volume com tampa rosqueada. A amostra logo foi injetada

no cromatdgrafo gasoso para avaliagdo dos compostos presentes.

Figura 02: Extragdo pesticida

Fonte: Autor, 2023.
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5.1 CONDICOES DE ANALISE
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Foi utilizado a metodologia proposta por Sabin (2007). Foram alteradas as condigdes de

rampa de aquecimento e¢ condigdo de injecdo, mostrando maior poder de resolugdao para

identificacdao das amostras. Também foi modificado a faixa de sele¢ao dos ions, partindo de 35

até 350.

5.2 TESTE DO SOLVENTE

Apo6s preparo das amostras com 10 PPM.L-1 do pesticida com os solventes propostos

no presente trabalho, foi verificado que o solvente Acetonitrila foi o que mais propiciou

separagdo ¢ identificagdo dos compostos analisados. A acetonitrila foi considerada a melhor

opgao de solvente por apresentar polaridade média, ajudando na solubilidade das substancias e

sua posterior liberagao.
5.3 SELETIVIDADE

A Figura 03 apresenta um cromatograma com a analise do pesticida na concentragao de 0,4
PPM. L-1. E possivel verificar que todos os 20 compostos presentes no padréo de pesticidas
puderam ser identificados com valor de probabilidade acima de 80% através de comparagao
do espectro de massa na biblioteca NIST Versao 4.0 instalada no equipamento e tempos de

retencdo (TR) respectivos para cada substancia conforme demonstrado na Tabela O1.

Figura 03: Cromatograma de analise do padrao de pesticida a 0,4 PPM.L-1
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Fonte: Autor, 2023.
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Tabela 01: Substancias identificadas no padrdo de pesticida a 0,4 PPM.L-1.

RT Area Area%  Height Substancia cas
8,741 387395,9 7,15 260647,1 6-Pentachlorocyclohexene 643-15-2
9,391 1298415 2,4 7448833 8-Pentachlorocyclohexene 643-15-2
9,597 75124,93 1,39 31327,65 a-Lindane 319-34-6
9,811 92230,03 1,7 34406,52 Acetamide, 2-cyano- 107-91-5
10,239 445981 8,23 184717,3 Spiro[bicyclo[2.2.1]hept-5-ene-2,1"-cyclopropane], 1,4,5,6,7,7-hexachloro-
10,378 522962,7 9,65 262229 2,6-Diisopropylnaphthalene 24157-81-1
10,452 638380,7 11,783 307989,2 2,6-Diisopropylnaphthalene 24157-81-1
10,609 215766,4 3,98 45165,06 2,6-Diisopropylnaphthalene 24157-81-1
10,749 1793680 33,11 901735,8 a-Lindane 319-34-6
10,963 976841 18,03 375134,7 2,6-Diisopropylnaphthalene 24157-81-1
11,012 408349,3 7,54 230139,1 2,6-Diisopropylnaphthalene 24157-81-1
11,062 531366,3 9,81 285529,5 2,6-Diisopropylnaphthalene 24157-81-1
2,6-Diisopropylnaphthalene
11,119 172367,3 3,18 84493,56 24157-81-1
11,44 1843662 34,03 925247,9 B-Hexachlorocyclohexane 319-85-7
11,621 1414564 26,11 685832,3 Lindane 58-89-9
12,28 727980,9 13,44 349057,1 &-Lindane 319-36-8
13,712 854001,3 15,76 380476,8 Heptachlor 76-44-8
14,781 2250871 41,55 939417,5 Aldrin 309-00-2
16,082 1986823 36,68 B818097,6 Heptachlor epoxide 1024-57-3
16,872 2692755 49,71 935396,8 trans-Chlordane _5103—?4—2
17,275 2010524 37,11 783855,7 a-Endosulfan 959-98-8
17,382 2420571 44,68 9200195 Chlordane 57-74-9
18,156 5417312 100 2027133 p,p'-DDE 72-55-9
18,872 1407286 25,98 513307.9 Endrin 72-20-8
19,201 1732227 31,98 666731,3 Endosulfan 115-25-7
1,1-Dichloro-2,2-bis{p-chlorophenyljethane
19,588 3001671 53,41 1153110 72-34-8
19,867 2022935 37,34 681150,1 Endrin ketone 53494-70-5
20,238 1005429 18,56 347368,6 1,2,4-Methenocyclopentalcd]pentalene-5-carboxaldehyde, 2,23,3,3,4,7-hexacl 7421-93-4
20,682 T00882,6 12,94 1962674 Endosulfan sulfate 1031-07-8
20,863 984776.6 18,18 330128,5 p,p"-DDT 50-29-3
21,456 315546,5 5,82 127155,8 Methoxychlor 72-43-5
22,246 9990935 18,44 366091 Endrin ketone 53494-70-
22,929 701535,1 12,95 273930,9 Methoxychlor 72-43-5

Fonte: Autor, 2023. RT: Tempo de retengdo; CAS: nimeros de identificacdo de uma
substancia quimica.

5.4 LIMITE DE DETECCAO

O limite de detecgao (LOD do inglés Limit of detection) ¢ definido como o menor valor
da concentracdo de um analito na amostra em que se pode ser detectado, porém nao
absolutamente quantificado sob as condigdes estabelecidas para o ensaio. Em termos analiticos,
¢ considerado uma boa deteccdo quando a relagdo pico: ruido € superior a relagdo 1:3 (Brasil,

2019).

O limite de deteccao e quantificagdo instrumental podem ser visualizados na Figura 04,
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com a sobreposicao dos cromatogramas. Foi verificado que a concentragdo limite para LD foi
de 0,4 PPM.I-1, estando em conformidade com a relagdo 1:3 fornecida pelo software do
equipamento. As demais concentragdes, por mais que poderem identificar algumas das
substancias que estavam em maior concentra¢ao, ndo satisfaz a condi¢ao para futura validagao

do método.

Figura 04: Sobreposi¢ao dos Cromatogramas em diferentes concentragdes.
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5.5 RECUPERACAO PESTICIDA

Na Figura 05, ¢ demonstrado o cromatograma com a recuperagdo do pesticida com
solucao preparada com 20 PPM.L-1 da solugdo padrao de pesticida. A andlise demonstrou a
presenca dos 20 compostos presentes no padrao de pesticidas, porém, com taxa de recuperagao
de 40 % do analito.

De acordo com Brasil (2019), a metodologia utilizada na recuperagao e posterior analise
¢ considerada segura quando a taxa de recuperagdo se encontra em 70 até 110 % de recuperagao.
Desta forma, o método nao possui boa resolucao, sendo indicado melhor ajuste no processo de

recuperagao.

Figura 05: Cromatograma de recuperacio de pesticida em solugio a 20 PPM.L"".
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6 CONSIDERACOES FINAIS

Diante do trabalho realizado, conclui-se que o método para extracdo de pesticida
presente em agua, revelou-se eficaz, pois, foi possivel fazer a separacao dos compostos do
pesticida e conseguiu-se quantificar com o auxilio do equipamento da cromatografia gasosa.
Entretanto, ainda precisara de ajustes no método para garantir melhor eficiéncia do trabalho,

sendo proposto a continuidade do projeto desenvolvido.
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