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Resumo - Para 0 desenvolvimento deste estudo foi empregada a técnica de microextracéo
liquido-liquido, nainvestigacdo dos agrogquimicos organoclorados, Aldrin, y-BHC(Lindane)
e Heptacloro, utilizando o frasco de Murray modificado. A condic¢&o otimizada de extragéo
de acordo com o plangamento fatorial para os agroquimicos foi: pH 7,0, concentracéo
salina (1) de 59 de NaCl e tempo de agitacdo da amostra de 10 minutos. Através da técnica
de microextracdo liquido-liquido, foi detectado no Rio Pinheiro a presenca dos trés
agroquimicos estudados com concentragdes entre 0,3 e 0,411g.dm-3.
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ANALYSISAND EXTRACTION OF ORGANOCHLORINE
AGROCHEMICALSIN WATERS, USING LIQUID LIQUID
MICROEXTRACTION

Abstract- For the development of this study the liquid-liquid microextraction technique
was used, in the investigation of the organochlorine agrochemical, Aldrin y-BCH (Lindane)
and Heptachlor, using the Murray flask modified. The optimized condition of the
extraction, according to the factorial experimental for the agrochemicalswas: pH 7,0, saline
concentration 5g NaCl and shaking time of the sample 10 minutes. Through the liquid-
liquid microextraction technique were dectected on Pinheiro River the presence of three

agrochemicals studied with concentrations between 0,3 and 0,4 p1g.dm-3.
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1. INTRODUCAO

Desde a década de 80 os agroquimicos organoclorados
estdo proibidos pela legislacdo vigente, no entanto, sabe-
se que residuos dessas espécies quimicas tem sido
encontrados no meio ambiente ainda nos dias atuais. A
quantificacdo dessas espécies exige técnicas ou
procedimentos andliticos adequados principalmente em
funcdo do nivel de concentracdo requerido (KOMATSU,
2004). Desta forma buscou-se otimizar uma metodologia
para quantificacdo das espécies adrin, yBHC(lindane) e
heptacloro, através do processo de microextragdo liquido-
liquido, utilizando o  Frasco de Murray modificado , para
apré- concentragdo de agroquimicos em matrizes aguosas
para posterior andlise cromatogréfica (CARASEK, 1998).
Com o objetivo de diminuir o nimero de ensaios
laboratoriais, durante a avaliagdo dos efeitos dos fatores
experimentais propostos, utilizou-se uma estratégia
multivariada fundamentada em plangjamento fatorial de
experimentos 23(BRUNS, 1996).

Posteriormente, testou-se a metodologia com amostras
reais coletadas na Bacia Hidrografica do Rio Pato Branco
e seus afluentes, responsaveis pelo abastecimento de agua
da cidade de Pato Branco - PR.

2. MATERIAISE METODOS

O frasco utilizado para o procedimento analitico foi:
frasco de Murray modificado Bomex 1000mL. Os
solventes orgénicos, acetato de etila, tolueno, hexano e
acetona utilizados neste trabalho, apresentaram alto grau
de pureza. Solugdes estoque individuais de 200mg.mL-1
dos padrbes de pesticidas Aldrin, y-BHC(Lindane) e
Heptacloro foram obtidos da Aldrich. A amostra de dgua
bruta foi coletada no Municipio de Pato Branco e no
Municipio de Maridpolis, no Estado do Parang, junto a
Bacia Hidrografica do Rio Pato Branco e seus afluentes.
O procedimento de utilizacdo do frasco de Murray
modificado seguiu as etapas descritas na Figura 1. Apés
preparacdo da amostra foi escolhido o solvente organico,
selecionado o tempo de repouso mais conveniente para a
extragdo e houve a contaminag@o da amostra. A seguir foi
selecionada a condicdo experimental para melhor
recuperacao, levando- se em consideracéo os fatores, pH,
concentracdo salina (1) e tempo de agitagdo. Finalmente,
foi efetuada a analise da composic¢do quimica dos extratos
de agroguimicos em amostras de aguas por um GC-MS
(Cromatégrafo Gasoso Varian® CP-3800 acoplado ao
Espectrometro de Massas Saturn® 2000 - Autosample
CP-8410). Todos os ensaios foram redizados em
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triplicata.

3. RESULTADOSE DISCUSSOES

Foram realizados estudos e otimizacdo de experimentos,
através de plangjamento fatorial 23, utilizando o frasco de
Murray modificado. O procedimento de operacéo do
frasco se deu com 1L de amostra, 1 mL de solvente e
varidveis estabelecidas pelo plangamento, conforme
figural.

Exiude ¢ olimizagde dus condiphes de

Figura 1. Estudo das condi¢bes de extragdo. (n) =
Concentracdo sdling; T. A = tempo de agitacéo.

Entre os solventes estudados, acetato de etila, tolueno e
hexano, o solvente que apresentou menor solubilidade em
agua com melhores recuperagdes foi 0 hexano. O tempo
de repouso determinado foi de 10 minutos. A partir dessas
constantes pOde-se fazer os ensaios considerando as
variaveis e combinagGes demonstradas na tabela 1.

Tabela01. Plangjamento fatorial e valores:

WVaridveis | Nivel (-} | Ponto Central | Nivel (+)
FH 3.0 50 7.0
(uhig) 5 58.5 112
T.Admin} 10 20 3

* ()= ConcentragZo salina; T.A = Tempo de agitagio

As respostas experimentais consideradas para as
concentrages de aldrin, y-BHC(lindane) e heptacloro,
obtidas por CG-MS, demonstraram que o efeito de
aumento de pH (nivel +) favorece para a extracdo dos
pesticidas, sendo uma condi¢do 6tima de extracdo em pH
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7,0.

Com relacdo a adicdo de sal, somente o y-BHC (lindane)
demonstrou efeito positivo em nivel maior do
plangiamento (112g). Quando hd um avanco do nivel
inferior para o superior (5—112¢g) perde-se eficiéncia na
recuperacdo do aldrin e heptacloro. A elevacdo do tempo
de agitaco para o y-BHC (lindane), ndo favorece na
recuperacao dos agroquimicos, sendo que para o adrin e
heptacloro ha ganho na eficiéncia de recuperacdo. Foram
estabelecidas como condi¢es Gtimas de trabalho para
pré-concentracdo e andlise de amostras de &guas da Bacia
do Rio Pato Branco/Pr e seus afluentes, pH = 7,0, (1) =5
gdeNaCl e T.A =10 min.

4. CONCLUSOES

A microextracdo liquido-liquido oferece vantagens como:
utilizacdo de pequenas quantidades de solvente e
operacdo simples. Nas amostras de &guas da Bacia do Rio
Pato Branco houve a detec¢do em um de seus afluentes
(Rio Pinheiro), dos organoclorados aldrin, yBHC e
heptacloro com concentragfes entre 0,3 e 0,4 pg.dm-3. A
procedimento analitico foi validado podendo ser
recomendado para a pré-concentragdo e monitoramento
de poluentes em nivel de traco nas amostras de aguas
naturais. O custo € baixo, o processo de operacado é fécil e
relativamente répido.
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