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Introducéo

A laranja é uma fruta muito apreciada e rica em
vitamina C, no entanto, nas analises realizadas pela
Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA),
divulgados em 2019, o agrotéxico clorpirifés foi
detectado em 8,12 % das amostras de laranja
analisadas (BRASIL, 2019). O clorpirifés é um
agrotoxico extremamente tdxico e sua concentracao,
de acordo com a ANVISA, para a laranja, ndo pode
ultrapassar 2 mg Kg?'. Nesse sentido, foram
analisadas as laranjas da cidade de Itumbiara-GO.
Para tanto, inicialmente, realizou-se a otimizacdo e
validacdo do método extracdo liquido- liquido com
particdo a baixa temperatura (ELL-PBT) para
determinacéo de clorpirifés em laranjas.

Metodologia

Inicialmente, foi aplicada a metodologia proposta por
Oliveira Junior et al (2021). Esses autores utilizaram a
ELL-PBT para andlise de agrotoxicos carbamatos em
agua. Para a verificacédo da aplicabilidade do método,
foram obtidas laranjas cultivadas sem aplicacdo de
nenhum tipo de agrotoxico. Essas laranjas tiveram
seus sucos extraidos e esses foram fortificadas com
solugéo padréo de clorpirifés a 5 mg L™ e submetidos
a ELL-PBT. Nessa extragdo, 1 mL de amostra (suco
da laranja) foi colocado em contato com 4 mL do
solvente, seguido de agitacdo em vortex por 60
segundos e deixado em freezer por um periodo de 3
horas para que ocorresse a particdo a baixa
temperatura (Figura 1). Apos a particdo, uma aliquota
de 1 mL foi retirada do sobrenadante e injetou-se 20
ML no cromatografo a liquidocom detector ultravioleta
(CLAE-UV). Na otimizacdo, dois fatores foram
analisados: tipo de solucdo extratora (acetonitrila ou
metanol) e tipo de agitacdo (vortex e ultrassom). Para
validacdo utilizou-se o protocolo europeu para
validacdo de métodos para analise de agrotéxicos em
alimentos (SANTE, 2021). O método foi validado de
acordo com a linearidade, limite de deteccdo e
quantificacdo, seletividade, exatiddo e precisao.
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O ensaio ensaio 1 que consistiu na agitagao por vortex
e utlizacdo do solvente acetonitrila, foi o que
apresentou melhor porcentagem de recuperacao.
Todos os parametros analisados, como a
seletividade, linearidade, preciséo, exatidao, limite de
deteccdo e quantificacdo, estavam dentro do
permitido para validagdo de métodos analiticos,
mostrando a eficacia e confiabilidade do método ELL-
PBT. O mesmo apresentou exatiddo, exibindo
porcentagem de recuperacédo acima de 90% e inferior
a 120 %, com a precisao ficando abaixo do RSD < 20
%. ApOs otimizagdo e validacéo, coletou-se laranjas
de quatro pontos diferentes e foram submetidas ao
método otimizado. ApOs as andlises utilizando o
método por CLAE-UV, constatou-se que apenas uma
amostra das laranjas estava contaminada com o
agrotoxico clorpirifds na concentracéo de 2,83 mg kg’
!, concentracdo essa, acima do Limite Maximo de
Residuo (LMR) permitido, o que € um fator
preocupante devido as consequéncias a saude
humana e ao ambiente.

Conclusodes

O método otimizado e validado para a determinacéo
do clorpirifés em amostra de laranja, utilizando a
técnica de ELL-PBT e analise por CLAE-UV, mostrou-
se eficiente e pratico, com poucas etapas, baixos
volumes de solvente e amostra. Uma (01) amostra
real de laranja estava com residuos de clorpirifés
acima do LMR o que torna a divulgacdo desses
trabalhos muito relevantes a toda sociedade e servir
de alerta aos 6rgéos fiscalizadores.
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