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RESUMO

O emprego de agrotoxicos na agricultura combate pragas e doencas, porém o seu
uso intensivo pode acarretar em residuos nos alimentos. A determinacdo de
residuos de agrotdxicos torna-se importante, sendo necessario um preparo de
amostra adequado. Esta pesquisa objetiva avaliar diferentes sorventes e otimizar a
etapa de limpeza do extrato empregando extragdo em fase solida dispersiva (d-
SPE) para a determinacédo de 200 agrotéxicos em beterraba (Beta vulgaris), cenoura
(Daucus carota) e tomate (Solanum lycopersicum) por cromatografia liquida de ultra-
alta-eficiéncia (UHPLC-MS/MS). Empregou-se o método com a seguinte sequéncia:
(1) extracao da amostra com acetonitrila na proporgao 1:1 (m/v); (2) particdo com
adicao de MgSO, e CH3COONa; (3) limpeza do extrato realizada por d-SPE —
utilizando MgSQOy e sorventes; e (4) diluicdo em agua e analise por UHPLC-MS/MS.
Os testes para a etapa d-SPE foram conduzidos em amostras-branco de cada
matriz, utilizando diferentes sorventes: quitosana, Strata-X, amina priméria
secundaria (PSA), PSA + Cqg, PSA + Florisil ndo ativado, PSA + Florisil ativado,
PSA + carvao grafitizado (GCB) e PSA + C4g + GCB. Avaliou-se visualmente
(coloragdo do extrato) e os sorventes que apresentaram melhor remogao dos
pigmentos possuiam as combinac¢des PSA + Cqg, PSA + GCB e PSA + Gg + GCB.
Avaliou-se a eficiéncia de extracéo (fortificagdo na concentracdo de 50 ug kg™') para
200 compostos, para verificar os valores de recuperacao. As avaliagbes (visual e de
valores de recuperagao) permitiram concluir que a combinagdo PSA + GCB é ideal
quando comparada as demais. Para otimizar quantidades de sorventes, empregou-
se um planejamento composto central para cenoura e tomate, por apresentarem
extratos com maior pigmentacdo que o extrato de beterraba. Avaliaram-se os
resultados do planejamento em fungdo das &reas obtidas, considerando a
pigmentacao dos extratos finais. Verificou-se a influéncia das varidveis PSA e GCB
através de graficos de Pareto que apresentaram caracteristicas divididas nos
grupos: compostos sem diferenca nas respostas empregando GCB; e compostos
que sao afetados por este sorvente. Confirmou-se a influéncia do sorvente GCB na
resposta cromatografica quando avaliadas as superficies de respostas, que indicam
que areas maiores sao obtidas quando sao utilizadas menores quantidades de
GCB. Dessa forma, para possibilitar a determinagdo dos compostos de interesse
com melhor resposta cromatografica, além de extratos limpos, a combinagao ideal
de sorventes foi de 50 mg de PSA e 5 mg de GCB para 1 mL de extrato.
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