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Resumo

Pesticidas sao micropoluentes emergentes
utiizados na agricultura com o Iintuito de
proteger as plantacdes de possiveis pestes
e/ou doencas. A intensa aplicacao destes
pesticidas tem causado contaminacao dos
recursos hidricos. Deste modo, o estudo da
qualidade dos recursos hidricos é
atualmente uma area de investigacao cada
vez mais relevante.

Problema e questdes de
Investigacao | Objetivos

Para acompanhar o aumento do numero de
contaminantes e da complexidade dos
mesmos nas matrizes aguosas, torna-se
Importante o desenvolvimento e otimizacao
de novas metodologias experimentais para
identificacao e quantificacao deste tipo de
contaminantes emergentes.

Assim, o objetivo deste trabalho consiste no
desenvolvimento de um método analitico
baseado na extracdo em fase solida (SPE)
seguida por uma analise em cromatografia
gasosa, acoplada a espetrometria de
massa (GC-MS).

Pretende-se otimizar e validar o método,
determinando as curvas de calibracao para
cada pesticida, o0s seus limites de
identificacao e quantificacdo, avaliar a
repetitibilidade e por fim monitorizar
amostras reais de rios da regiao de
Braganca.

Metodologia

A metodologia experimental engloba as
seguintes etapas: (1) Otimizacao das
condicbes  operatorias em  GC-MS:
programa de temperaturas do forno, razao
de split/splitless, utilizacao dos modos de
detecao FullScan/SIM; (ii) Otimizacao das
condicoes de extracao por SPME/SPE:
temperatura e tempo de extracdo, forca
iIOnica, valor de pH, tipo de solvente de
eluicao; tipo de fibra/adsorbente (i)
Validacdo do método analitico (detrminacao
das gamas de linearidade, Ilimites de
detecdo e quantificacdo, valores de
repetibilidade e reprodutibilidade.

Apresentacao e discussao dos
dados

« O novo metodo para analise de
pesticidas pretende ser uma alternativa
mais expedita e mais economica aos
metodos ja existentes.

« Partindo da legislacao Dbrasileira e
portuguesa e dos compostos a
monitorizar no distrito de Braganca,
foram seleccionados 11 pesticidas para
estudo.

« Na primeira etapa de otimizacao do
metodo de GC-MS foram testados alguns
programas de temperatura assim como o
tipo de solvente mais apropriado a cada
pesticida de acordo com o seu valor de
solubilidade.

Resultados

A metodologia desenvolvida revelou-se
adequada para a monitorizacao de 7 dos 11
pesticidas estudados. Os restantes
pesticidas necessitam de meétodos de
derivatizacdo para que possam ser
identificados por cromatografia em fase
gasosa. Os 7 pesticidas em estudo séo o
acetocloro, o alacloro, o heptacloro, o
metolacloro, o dimetoato, epoxiconazol e a
terbutilazina.

Tabela 1 — Estruturas quimicas dos pesticidas estudados
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Figura 1 — Cromatograma para os pesticidas identificados neste estudo e
apresentados na Tabela 2.
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Conclusao

Foi possivel na primeira parte do trabalho, realizar a
iIdentificacao dos pesticidas por GC-MS assim como
realizar alguns estudos preliminares com extracao
por fase solida (SPE). Em breve pretende-se
avancar para a validacdo do meétodo de extracéo,
com a determinacao das eficiencias de extracao
assim como validar o método de analise com a
determinacao das curvas de calibracao e dos
respetivos parametros estatisticos. Pretende-se que
este metodo seja uma boa alternativa relativamente
aos meétodos ja existentes.

Tabela 2 — Identificagc&do dos pesticidas por GC-MS utilizando padrdes analiticos.

Tempo de retencéo

Solvente Pesticida _
(min)
Dimetoato 11,79
Terbutilazina 12,54
Metanol Acetocloro 14,24
Alacloro 14,53
Heptacloro 14,57
Epoxiconazol 21,22

Heptano

Tebuconazol 20,66
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