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1.Resumo

Este trabalho apresenta um método alternativo, que foi validado, para a
determinacdo dos herbicidas tebutiuron e hexazinone em agua subterranea.

2. Introducéo

O hexazinone (1) e o tebutiuron (2) possuem alto potencial de lixiviagédo e,
consequentemente, podem atingir as &guas subterrdneas. Assim ha uma
necessidade de realizar um monitoramento da qualidade da agua oriunda de locais
onde sdo aplicados estes produtos, a fim de garantir a sadde da populagdo. Para
isso torna-se necessario a disponibilizagdo de metodologias rapidas e eficientes
para a deteccdo e quantificagdo destas espécies.
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3. Metodologia

Um volume de 250 mL de amostra, dgua mineral sem a presenca de
pesticidas, fortificada nas concentra¢gdes de 0,1; 0,5 e 1,0 ng L foi extraido com 3
por¢cdes de 50 mL de diclorometano. Em seguida o solvente foi evaporado até cerca
de 0,5 mL, utilizando um rotaevaporador (Buchi). O extrato foi seco com sulfato de
sodio anidro, transferido quantitativamente para um tubo de ensaio e evaporado sob
fluxo lento de nitrogénio, O residuo foi redissolvido em 1 mL de &gua, filtrado em
membrana de 0,45 pm sendo 100 nL analisados por cromatografia liquida de alta
eficiéncia. Foi utilizado um cromatégrafo liquido da Agilent, modelo 1100 Series;
constituido de uma bomba quaternaria, autoamostrador, desgaseificador, e um
detector espectrofotométrico de absorcdo no UVA/is, de comprimento de onda
variavel. A coluna utilizada foi da Mailinckrodt Baker, modelo Bakerbond HPLC, C I8,
4,6 x 250 mm x 5 i"m. As condi¢c6es de operacdo foram: fase moével dguaimetanol
(50:50, v/v), eluicdo isocratica, vazdo 1 mL min‘\ tempo de corrida de 15 minutos e
detecgdo no UV-VIS em 247 nm.

A validacdo do método proposto foi obtida por meio da avaliacdo dos
pardmetros de linearidade, limite de deteccdo(LOD), limite de quantificagdo (LOQ),
exatidao e preciséo.
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4. Resultados representativos

As curvas analiticas obtidas para o hexazinone e para o tebutiuron mostraram
ser lineares na faixa de LOQ - 300 ng L™ pois apresentaram valores de r* 0.9976 e
0.9987, respectivamente e os graficos dos residuos ndo demonstraram tendéncias.

Os limites de deteccdo (LOD) e limites de quantificagdo (LOQ) foram
calculados utilizando a razdo sinal/ruido de 3 e 10 vezes, respectivamente. Os
valores de LOD foram 0,02 ng L’ e 0,03 ng L" e LOQ foram 0,07 ng L™ e 0,09 (ig L'
', obtidos apds a uma pré-concentracdo de 250 vezes, que corresponde a uma
concentracdo final de 18 e de 22 ng L' para o hexazinone e para o tebutiuron,
respectivamente. Estes resultados indicam que o método é suficientemente sensivel
para detectar a presen¢a dos tierbicidas em niveis baixos de concentragcdo. A
exatiddo do método foi determinada por meio da obtencdo da % de recuperacdo
média das amostras fortificadas em triplicatas. Os valores se encontram dentro da
faixa de 70-110%, que é a considerada aceitavel internacionalmente’.

A precisdo, foi calculada por meio de repeticfes realizadas no mesmo dia,
nas mesmas condicfes cromatograficas e pelo mesmo analista, sendo este tipo de
precisdo denominado de repetitividade. Também foi avaliada em trés dias diferentes
a fim de determinar a precisdo intermediaria. Os valores obtidos foram < 8%,
indicando que o método estd em consonéncia com a literatura, onde valores < 20%
sdo considerados aceitaveis'.

5. Consideracgdes finais

O método proposto mostrou, por meio dos parametros de validagdo, ser
eficiente e confidvel para a determinagédo dos herbicidas tebutiuron e hexazinone em
amostras de agua subterrdnea. A extragdo liquido-liquido apresenta a vantagem
sobre a extracdo em fase sélida em relacdo ao custo, facilidade de obtencdo do
solvente e principalmente quanto a simplicidade, uma vez que utiliza materiais
facilmente encontrados em laboratério.
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