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Introducao

O preparo de amostra é frequentemente a fase
critca de um método multirresiduo, devido a
diversidade de substancias que podem ser extraidas

e a ineficiéncia da extragdo dos analitos de
interesse, aplicados em matrizes com
caracteristicas e composigdes préprias. Os

agrotéxicos sao moléculas de estruturas complexas,
com caracteristicas quimicas diferentes, como
polaridade e estabilidade, e muitas vezes se
degradam rapidamente durante o procedimento
analitico a seus metabdlitos ou a outros produtos.
Por estas razdes, se faz necessario o
desenvolvimento de métodos de preparo de
amostras, cada vez mais eficientes e rapidos para
determinagdes de analitos em matrizes complexas.
A Extracdo Liquido-Liquido (ELL) apresenta
recuperagoes satisfatérias para compostos apolares
e de média polaridade, porém tem algumas
desvantagens relevantes, como pode formar
emulsdes, requer grandes volumes de solventes,
demanda longo tempo de extracdo e é de dificil
automacao.

A Extracdo em Fase Soélida (EFS), uma alternativa a
ELL, exige pequenos volumes de solvente e é de
facil operagdo e automagdo. Dependendo do
sorvente, pode ser empregada na analise de
compostos polares e apolares.

O método QUEChERS apresenta como vantagens
rapidez, simplicidade, baixo custo, eficiéncia,
robustez, seguranga, baixo consumo de solventes,
além de cobrir uma ampla variedade de classes de
agrotoxicos (com carater acido, basico ou polar).
Neste trabalho, foi feito um estudo comparativo
entre as técnicas de preparo de amostra: ELL
modificada, EFS e o método QUEChERS na
extragao dos agrotoéxicos, ciproconazol,
difenoconazol, fenarimol, tebuconazol e triadimefom,
aplicados em culturas de uva, para posterior
determinagcdo por Cromatografia Liquida de Alta
Eficiéncia (CLAE)

Resultados e Discussao

A ELL modificada resultou em recuperagdes de 35 —
110%, sendo adequados para a maioria dos
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agrotoxicos estudados. Porém, alguns compostos
obtiveram recuperagdes baixas, possivelmente pela
técnica envolver vérias etapas, dificultando a
repetibilidade dos resultados.

Empregando a EFS foram obtidos extratos mais
limpos que o método da ELL modificada, permitindo
recuperagdes e coeficientes de variacao dentro do
intervalo aceito na literatura (50 — 120 %, com
coeficiente de variagdo (CV) < 15 %). Isto apontou
que o método é adequado para o preparo de
amostra na matriz uva.

Com o método QUEChERS foi possivel obter
recuperagdes mais altas para todos os compostos
estudados (82 — 115%). Estes resultados aliados as
caracteristicas de rapidez, eficiéncia de extragao e
menor numero de etapas, colaboraram para selegao
do método QUEChERS como a técnica de extracao
mais apropriada para ser aplicada aos agrotéxicos
de interesse na matriz em estudo neste trabalho.

Tabela 1. Comparacio entre os métodos de preparo de
amostras empregados.

Preparo de | Tempo* Quantidade Descarte Faixa de~
amostra (h) de solvente (mL) Recuperagao
(mL) (%)

ELL 2 1330 1175 35-110

modificada
EFS 12 655 635 52-106

QuEChERS 8 50 40 82-115

* Refere a extragé@o simultanea de cinco amostras

Conclusoes

O método QUEChERS apresentou-se mais rapido,
com menor consumo de solvente, menor produgao
de descarte, menor niUmero de etapas e valores de
recuperagdo mais altos que a ELL modificada e a
EFS, sendo o mais indicado para a extragdo dos
agrotoxicos estudados
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