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Resumo: Agrotdxicos sdo amplamente utilizados no Brasil, principalmente pela
atividade de agricultura. Essas substéncias podem atingir os recursos hidricos por
diversas formas de transporte e contaminar as aguas de superficie e subterranea,
podendo impactar o meio ambiente e causar danos a saude publica. O clorpirifés é
um agrotéxico da classe dos inseticidas, utilizado contra diversos insetos no cultivo
de diversas culturas agricolas. O desenvolvimento e a validagdo de metodologias
analiticas € imprescindivel para assegurar a segurancga e integridade dos resultados,
principalmente com o caso de analise de tragos de agrotoxicos. Uma metodologia
analitica empregando Extracdo em Fase Sodlida (SPE) e Cromatografia Liquida
acoplada a Espectrometria de Massas (LC-MS) foi desenvolvida e validada para a
determinagao desse agrotoxico em amostras de agua. O método foi desenvolvido no
laboratorio a priori para a determinagcdo de outros agrotoxicos. O preparo de
amostras inicia-se com a filtragdo da amostra em uma membrana de acetato de
celulose com poro de 0,45 uym. Posteriormente ha a acidificacdo a pH3 da amostra e
a percolagédo em cartuchos de SPE contento C+s utilizando um sistema manifold.
Segue-se com a eluigdo dos analitos com 2 mL de solvente metanol e essa amostra
€ analisada em LC-MS. Para a validagao foram preparadas trés amostras contendo
250 mL de agua, uma em cada concentracéo de clorpirifés, sendo 0,25; 0,01 e 0,005
mg/L, e também uma amostra controle, considerando que o preparo por SPE
promove um fator de pré-concentragdo de 125 vezes. Foram analisados 10 pL por
injecdo no cromatografo. A validagdo da metodologia para esse composto
contemplou a avaliagdo dos parametros de seletividade, exatidao, precisao,
linearidade, limite de quantificacdo e de deteccdo. O limite de quantificacdo do
meétodo para determinagao de clorpirifés foi de 0,005 mg/L enquanto que o limite de
deteccao foi de 0,0015 mg/L. O método apresentou seletividade e excelente
linearidade, com coeficiente de determinacdo maior do que 0,99. As recuperagoes
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variaram entre 106 a 114%, para o composto, apresentando RSD < 20%. O método
desenvolvido ¢é sensivel, rapido e apresenta boa seletividade, permitindo a
identificacdo e a quantificagao de clorpirifos em nivel trago podendo ser utilizado em
trabalhos de monitoramento desse composto em aguas superficiais de rio ou
subterraneas e até mesmo de chuva.
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