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RESUMO

H& anos os produtos quimicos vém sendo utilizados no cultivo de diversas culturas alimenticias
para o controle de pragas e doencas que afetam a producdo agricola. Cada vez mais, torna-se
necessario o monitoramento do uso desses agrotoxicos, para avaliar se 0s agricultores estéo
respeitando os cuidados necessarios e limites aceitaveis para cada tipo de cultura. Varias
metodologias vém sendo desenvolvidas para avaliar a presenca de agrotdxicos em matrizes de
alimentos. Levando em conta a necessidade de métodos cada vez mais praticos, menos poluentes
e com baixo custo, alguns pesquisadores utilizaram o método de Extracdo Solido-liquido com
Particdo a Baixa Temperatura (ESL-PBT) para analise de agrotéxicos em alimentos de origem
vegetal, pois apresenta alta aplicabilidade e seletividade. No Brasil, a banana é plantada e
comercializada em todos os estados, tanto pelo seu alto valor nutritivo, quanto pelo seu baixo custo.
Na regido do municipio de Itumbiara, ha plantacGes da fruta, e por isso foi escolhida como matriz
para essa pesquisa. Assim, 0 objetivo desse trabalho foi otimizar o método ESL-PBT para
determinacéo de carbaril em banana e posteriormente com a verificacdo dos resultados e definicao
do melhor ensaio, analisar a presenca de carbaril em bananas no comércio e plantacao de Itumbiara-
GO. Paraotimizacdo dos parametros de analise, foi empregado um planejamento fatorial completo,
23: relacdo entre volume de agua e solvente extrator, concentragéo salina e tipo de solvente extrator.
Para separacao, identificacdo e quantificacdo de carbaril foi utilizada a Cromatografia Liquida de
Alta Eficiéncia com detector Ultravioleta (CLAE-UV). A partir do estudo dos resultados obtidos
pelas analises, a pesquisa permitiu a otimizacdo do metodo e se mostrou eficiente para a analise do
carbaril em banana, pois a ESL-PBT possui boa seletividade, € de facil execucéo, simples e de
baixo custo. Na otimizacéo, o ensaio 2 (dois) foi escolhido, apresentando eficiéncia de extracdo de
108,18%, com o Fator 1 (Relacdo do volume de agua e solucdo extratora de 1:2), utilizando,
portanto, 2 mL de agua e 4 mL de solvente; Fator 2 (sem adi¢do de NaCl) e Fator 3 (Acetonitrila
como solvente extrator). Além disso, o valor da taxa de recuperacdo do agrotdxico pesquisado
(111,4%), esteve dentro de parametros estabelecidos para a analise de residuos, por Orgaos
nacionais e internacionais. Os experimentos com amostras de banana provenientes de plantacdes e
verdurdes na regido de Itumbiara utilizando o método ESL-PBT otimizado nesse trabalho e
consequente analise por CLAE-UV ndo mostraram a presenca de carbaril. Amostras de banana
comercializadas em dois supermercados da cidade de Itumbiara e regido também foram analisadas,
sendo que apenas nas amostras do supermercado 1 houve a presenca do agrotoxico em
concentracdo de 0,49 mg/kg, quase trés vezes acima do limite maximo permitido. Pesquisas como
estas sdo de extrema importancia, ndo s6 para a conscientizacdo dos produtores rurais quanto as
causas do uso indiscriminado de agrotoxicos sobre os efeitos a curto e longo prazo sobre a salude
humana e ambiental, mas também para conhecimento da sociedade, sobre a qualidade do que esta
sendo consumido.

Palavras-chave: Banana. Carbaril. ESL-PBT. Otimizacdo. Agrotdxico em alimentos.



ABSTRACT

For years the chemicals have been used in the cultivation of various food crops for the control of
pests and diseases that affect agricultural production. Increasingly, it is necessary to monitor the
use of these pesticides, to evaluate if farmers are using these products in a conscious way,
respecting the necessary care and acceptable limits for each type of crop. Several techniques have
been developed to evaluate the presence of pesticides in food matrices. Considering the need for
increasingly practical, efficient, less polluting and low-cost methods, some researchers used the
Low Temperature Partition Solid-Liquid Extraction (LSE-LTP) method for the analysis of
pesticides in foods of plant origin, because it has high applicability, and selectivity. Banana in
Brazil is planted and marketed in all states, both for its high nutritional value and low cost. In the
region of the municipality of ltumbiara, there are fruit plantations, and therefore it was chosen as
a matrix for this research. Thus, the objective of this work was to optimize the LSE-LTP method
for determining carbaryl in bananas and later with the verification of the results and definition of
the best test, to analyse the presence of carbaryl in bananas in the Itumbiara-GO trade and
plantation. For optimization of the analysis parameters, a complete 23 factor planning was
employed: relation between water volume and solvent extractor, saline concentration and type of
solvent extractor. For the separation, identification and quantification of carbaryl, High
Performance Liquid Chromatography with UV detector (HPLC-UV) was used. From the study of
the results obtained by the analyses, it was verified that the research allowed the optimization of
the method and proved efficient for the analysis of the banana carbaryl, since LSE-LTP has good
selectivity, is easy to run, simple and low-cost. In the optimization, test 2 (two) was chosen, with
extraction efficiency of 108.18%, with Factor 1 (Relation of water volume and extractor solution
of 1:2), thus using a volume of water of 2 mL and solvent of 4 mL; Factor 2 (without addition of
NaCl) and Factor 3 (ACN as solvent extractor). In addition, the value of the rate of recovery of the
surveyed pesticides (111.4%) was within parameters established for the analysis of residues by
national and international bodies. Experiments with banana samples from plantations and greens
in the Itumbiara region using the LSE-LTP method optimized in this work and subsequent analysis
by HPLC-UV did not show the presence of carbaryl. Samples of bananas marketed in two
supermarkets in the city of Itumbiara and region were also analysed and samples from supermarket
2 did not show carbaryl, However, in supermarket 1 there was the presence of pesticides in
concentration (0.49 mg/kg), almost three times the maximum allowed limit. Research such as this
is extremely important, not only to raise awareness among farmers of the causes of the
indiscriminate use of pesticides on the short and long-term effects on human and environmental
health, but also for knowledge of society, about the quality of what is being consumed.

Keywords: Banana. Carbaryl. LSE-LTP. Optimization. pesticides in foods.
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1. INTRODUCAO

O uso excessivo de agrotdxicos e seus efeitos vém sendo discutidos a alguns anos, tanto por
6rgdos fiscalizadores, quanto por pesquisadores da area. De acordo com Lopes e Albuquerque
(2018), na altima década, o Brasil expandiu em 190% o mercado de agrotoxicos, o que colocou o
Pais em primeiro lugar no ranking mundial de consumo desde 2008.

O Brasil € um dos maiores produtores agropecuérios do mundo e o segundo pais que mais
exporta esses produtos, desempenhando um importante papel na economia local, utilizando para
manter tal producdo, sementes transgénicas e insumos quimicos (PIGNATI et. al, 2017). Para tanto,
acOes que propiciem o monitoramento se tornam cada vez mais necessarias para avaliar se 0 uso
destes agrotoxicos esta de acordo com os limites aceitaveis para cada tipo de cultura, bem como,
0s cuidados necessarios como tempo de coleta dos alimentos e descarte correto das embalagens.

No final do ano de 2017, o Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica - IBGE divulgou
um Levantamento Sistematico da Producdo Agricola — LSPA, o qual mostrava o0 acompanhamento
das safras agricolas no ano civil para diversas culturas de ciclo curto ou médio, como arroz, aveia,
batata-inglesa, cebola, cevada, feijdo, milho, soja, tomate e trigo, e culturas de ciclo longo ou
permanentes como abacaxi, café, cana-de-acucar, laranja, macd, mamona, mandioca e uva
(BRASIL, 2017).

Dentre as culturas de ciclo longo estava a banana, que é uma das frutas mais plantadas e
comercializadas no estado de Goiés. Para a banana, 0 LSPA mostrou que no ano de 2017, a area
plantada foi de 486.766 hectares, e a producdo foi em torno de 7.185.903 toneladas da fruta,
gerando um rendimento de 14.763 kg/ha, 2,5% a mais que no ano de 2016 (BRASIL, 2017).

Na cultura da banana, alguns fatores como temperatura e umidade podem influenciar na
ocorréncia de varias pragas e doencas que atacam a cultura (MORENO; SILVA,; SILVA, 2016).
Dentre alguns métodos de controle como limpeza e desbaste do bananal esta o uso de agrotdxicos.
Diversos agrotoxicos sdo autorizados para a banana por 6rgdos de fiscalizacdo como a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria - ANVISA, sendo o carbaril, um deles.

O limite maximo de residuo de carbaril permitido para essa cultura é de 0,2 mg de
agrotoxico por kg de banana com um intervalo de seguranca entre a aplicacdo até colheita de 14
dias. Limites acima dessa concentragdo podem causar danos, ndo sé ao consumidor, mas também
ao meio ambiente (BRASIL, 2013).
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E de extrema importancia que haja um monitoramento quanto a aplicagio dos agrotoxicos
nos alimentos de origem vegetal, pois ha uma ampla utilizagdo desses produtos na producéao desses
alimentos e quando usados irregularmente pode causar danos a satde, como desenvolvimento de
doencas cronicas como o cancer (LOPES; ALBUQUERQUE, 2018).

De acordo com Meira (2015) ha, portanto, a necessidade de métodos de analise cada vez
mais rapidos, de baixo custo, que utilizem menores quantidades de solventes e, em contrapartida,
que apresentem resultados precisos e englobem o maior nimero de compostos possivel em uma
Unica andlise.

Vaérias metodologias analiticas tém sido utilizadas para extracdo de agrotoxicos em frutas e
verduras, como a extracao acelerada por solventes - PLE (SINGH et al., 2004), disperséo da matriz
em fase solida - MSPD (RAMOS et at., 2002) e a Extracdo Acelerada por Solvente — ASE (MEIRA,
2015). Além desses, o método que utiliza extracdo sélido-liquido com particdo em baixa
temperatura (ESL-PBT) tem sido aplicado e desenvolvido com sucesso em varias matrizes para
extracdo de diferentes classes de agrotoxicos, apresentando, dentre varias vantagens, a seletividade
e aplicabilidade (COSTA, 2011; HELENO; QUEIROZ; NEVES; OLIVEIRA, 2013).

Um estudo recente feito por Rodrigues et al. (2018), mostra que na extracdo do agrotdxico
carbofurano, também classe dos carbamatos, em matrizes de abobrinha a ESL-PBT se mostrou
seletiva, simples e de baixo custo, pois consumiu pequenas quantidades de solventes e amostras,
com porcentagens de recuperacao de 75,88%.

Devido a regido do municipio de ltumbiara ser repleta de plantacbes de banana, é
importante que haja um monitoramento do uso de agrotdxicos nesta cultura visando avaliar se 0s
produtores rurais estdo respeitando os limites de aplicacdo, o que acarreta em uma seguranca
alimentar da populacdo. Assim, o objetivo desta pesquisa foi otimizar o método de Extracdo ESL-
PBT para extracdo de carbaril em banana e posterior aplicacdo da técnica na analise de carbaril em

amostras de banana (Musa sapientum) plantadas e comercializadas na regido de Itumbiara-GO.
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1.1 Objetivo Geral
Otimizacdo e aplicagdo da técnica de ESL-PBT para analise de carbaril em banana.

1.2 Objetivos Especificos

e Verificar a seletividade e aplicabilidade da técnica ESL-PBT para extragdo de carbaril
em banana e posterior andlise por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia com
detector Ultravioleta (CLAE-UV);

e Otimizar os parametros de analise, tais como: relacdo entre volume de agua e solvente,
adicdo de sal e solvente extrator;

e Analisar a presenca de carbaril em bananas no comércio e plantagdo de Itumbiara-GO
e regido, utilizando a técnica otimizada nesse trabalho.

1.3 Justificativa

No ano de 2016, Rodrigues e colaboradores fizeram uma pesquisa acerca do uso de
agrotoxicos no municipio de Itumbiara — GO. Os resultados dessa pesquisa apontaram que a
utilizacdo de agrotoxicos em Itumbiara vem se intensificando, uma vez que todos os agricultores
pesquisados afirmam o uso desses produtos no desenvolvimento de suas atividades rurais.

Além disso, 0s autores também mostraram que nos hospitais da regido, os casos por ano de
pacientes relacionados ao uso de agrotdxicos chegavam entre 5 e 6, sendo que 0s principais casos
de intoxicacdo sdo de produtores rurais, por uso de “chumbinho”, cujo um dos principios ativos é
o carbofurano, da classe dos carbamatos (RODRIGUES et al., 2016).

Esses resultados servem de embasamento para estratégias de monitoramento das plantacées
acerca da utilizacdo de agrotoxicos em alimentos cultivados na regido de Itumbiara. Um dos
principais alimentos cultivados na regido de Itumbiara é a banana, que esta presente na dieta dos
brasileiros e é comercializada para todo sul de Goias. Diante deste cenério, esta pesquisa se faz
necessaria, pois é preciso alertar a populacdo em geral sobre a seguranca alimentar local,
verificando riscos e evidenciando a importancia do monitoramento desse alimento para 0 consumo
humano.

Diferentes técnicas analiticas sdo citadas na literatura para analise de carbamatos em frutas,
incluindo a banana. No estudo de Castro e colaboradores (2005), “Efeitos de tratamentos
diferenciados no plantio de banana prata-ana através da quantificagdo de residuos de carbofurano”

foi realizada uma anéalise por cromatografia gasosa de alta resolu¢cdo com detector de nitrogénio-
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fosforo (CGAE-DNP). A imunoabsor¢do enzimética também foi aplicada para analise de carbaril
em frutas e vegetais (NUNES et al., 1999).

A metodologia analitica utilizada pela ANVISA para extracdo de residuos de agrotoxicos é
0 método QUEChERS - Quick, Easy, Cheap, Effective, Ruged and Safe (MEIRA, 2015). E um
método multirresiduo, porém, laborioso, se comparado a outros métodos de extracdo. Além disso,
consome grandes quantidades de solventes organicos.

Segundo Paschoal e colaboradores (2008), o método ESL-PBT tem sido aplicado em varias
matrizes para extracdo de diferentes classes de agrotoxicos, apresentando, dentre varias vantagens,
a seletividade (auséncia de interferentes no tempo de retencdo do carbaril) e aplicabilidade
(porcentagens de recuperacdo de 70% a 120%). Outra vantagem desse método € o baixo consumo
de solventes para a extracdo do carbaril e a simplicidade da execucdo da metodologia com um
namero reduzido de etapas, mostrando que a sua utilizacdo como técnica analitica &€ muito
promissora.

Na busca por utilizar métodos mais simples de extracdo, a técnica de Extracdo Solido
Liquido com Particdo a Baixa Temperatura (ESL-PBT) foi escolhida, por ser aplicada em varias
matrizes devido a simplicidade e seletividade na execucao, além de utilizar uma quantidade menor
de reagentes, o que é menos poluente para 0 meio ambiente (ARAUJO et al., 2016).

Castricini et. al, (2019), em seu trabalho, utilizaram as metodologias de extragédo
QUEChERS e ESL-PBT para determinacdo de bifentrina durante a maturacdo da banana de
variedade 'Grande Naine' por cromatografia em fase gasosa acoplada ao espectrometro de massa
no modo de ions seletivos (GC-MS-SIM). No entanto, inexistem até o presente momento trabalhos
de pesquisa que envolvam analise do agrotoxico carbaril na banana pela técnica ESL-PBT aplicada
e otimizada nesse trabalho. Consequentemente, esse trabalho sera de grande importancia para

literatura acerca de metodologias de extracdo para analise de agrotoxico em alimentos.
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2. REFERENCIAL TEORICO

2.1. A utilizacdo de agrotoxicos nas lavouras

A utilizacdo de substancias quimicas como o arsénico, ou a piretrina obtida das flores de
crisdntemos por povos chineses e romanos, para controle ou eliminagdo dos problemas decorrentes
dos ataques de pragas e doengas nas plantas cultivadas e nos animais de criacdo pode ser
identificada em registros que remontam a Antiguidade Classica (ALVES FILHO, 2002).

De acordo com Londres (2011), a industria produtora de agrotoxicos iniciou-se no periodo
das grandes guerras mundiais, em que esses insumos eram utilizados para matar a vegetacéo,
dificultando o esconderijo da parte inimiga e também como armas quimicas. No periodo pés-
guerra, esse produto ficou em desuso, porém, para que nao OCOrresse prejuizo para as empresas
produtoras, 0 seu uso foi redirecionado para o agronegécio, contribuindo para 0 aumento da
producdo dos mesmos (HADDAD et al., 2019).

A utilizacdo em massa de agrotoxicos na agricultura se inicia na década de 1950, nos
Estados Unidos, com a chamada ‘Revolugao Verde’, que teria o intuito de modernizar a agricultura
e aumentar sua produtividade. No Brasil, com a implantagdo do Programa Nacional de Defensivos
Agricolas (PNDA), esse movimento ganha impulso na deécada de 1970 (LOPES;
ALBUQUERQUE, 2018). Ao condicionar o crédito rural a compra de agrotdxicos, o Estado foi o
principal incentivador do pacote tecnoldogico que representava a “modernidade” na agricultura,
passando o mercado brasileiro a figurar entre os mais importantes para a industria dos agrotoxicos
(SIQUEIRA et. al, 2013).

Com o decorrer dos tempos o Brasil se sucedeu como um grande produtor agricola,
chegando a um abusivo uso de agrotoxico que passou de R$ 6 bilhdes para R$ 26 bilhGes em 10
anos, em 2014 ultrapassando um milh&o de toneladas desse produto, que equivale a cerca de 5,2kg
por pessoa ao ano (CUNHA, 2015).

De acordo com Pereira e colaboradores (2019), tal abundancia é decorrente do nimero de
agricultores que se utilizam dessa “ferramenta tecnologica”, que ndo ¢é privilégio dos grandes
produtores, uma vez que 0s pequenos produtores também fazem uso desses produtos de forma
passiva. Nesse contexto, Jobim et. al, (2010), pondera que a “modernizagdo agricola”, se por um
lado gera crescimento econdémico, por outro tem riscos potenciais ao ambiente e a salde humana

como efeitos prejudiciais associados ao uso massivo e crénico de agrotoxicos.
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Atualmente, o Brasil ainda possui politicas publicas que fomentam o uso e 0 comércio de
agrotoxicos mantidas pela influéncia da bancada ruralista no Congresso Nacional (LOPES;
ALBUQUERQUE, 2018). De acordo com Tooge (2019), até o més de outubro, o nimero de
registros de agrotoxicos chegava a 382, mantendo o nivel de registros como o mais alto da série
desde 2005. Dos 57 produtos anunciados no més de outubro, 10 sdo bioldgicos, que so utilizados na
agricultura organica, 6 sdo novos e 41 séo genéricos. Ainda, segundo o governo, a maior velocidade na
liberacdo de agrotdxicos se deve a medidas de desburocratizagao que foram adotadas desde 2015 na fila de
registros.

De acordo com (SIQUEIRA et. al, 2013), a exposi¢do humana a agrotoxicos constitui um grave
problema de salde publica em todo o mundo, principalmente nos paises em desenvolvimento. O
desconhecimento dos riscos e das normas de seguranga, a falta de fiscalizacéo e a livre comercializacéo dos
agroquimicos tém contribuido para o agravamento dos quadros de doencas relacionadas a esses produtos.

Diante deste cenario, cada vez mais, é importante 0 monitoramento do uso irregular dos
agrotdxicos, assim, a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) realiza 0 monitoramento dos
residuos de agrotoxicos em alimentos, tendo como objetivo apresentar os resultados por meio de relatorios
em varias regides do pais.

No ultimo relatorio do Programa de Anélise de Residuos de Agrotoxicos em Alimentos (PARA),
lancado em 2016, foram feitas analises em 12.051 amostras de 25 alimentos de origem vegetal.

Nesse relatorio, no periodo de 2013 a 2015, 232 agrotdxicos diferentes foram pesquisados nas amostras
monitoradas. Dentre as frutas analisadas estava a banana, que possui destague no comercio de Itumbiara-
GO. Apesar da maioria das amostras de banana analisadas ndo terem apresentado residuos acima do limite
maximo permitido, e de grande parte ndo conter 0s agrotoxicos pesquisados, em seis das amostras
analisadas foi detectada a presenca de residuos de agrotdxicos ndo autorizados para essa cultura (BRASIL,
2016).

2.2. A banana prata - Musa sapientum

De nome cientifico Musa sapientum, a banana prata pertence a familia Musaceae, que é constituida
de diversas espécies, sendo considerada uma das frutas tropicais mais cultivadas mundialmente. No Brasil,
€ a segunda fruta mais cultivada e esta presente no comércio em todos os Estados, desde o litoral até os

planaltos e possui essencial significancia para os brasileiros, ndo somente pelo seu alto valor nutritivo, mas
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principalmente por estar acessivel para todas as camadas sociais, inclusive as menos favorecidas
(MORENO et al., 2016).

Economicamente, a banana destaca-se na quinta posicdo na producédo agricola de alimentos em
termos de comércio mundial, apds o café, cereais, aclicar e cacau. E cultivada em mais de 130 paises
(SINGH et al., 2016). As variedades mais conhecidas sdo: nanica, prata, banana-terra e a banana maca.
Neste trabalho, a cultivar escolhida é da espécie prata-and, por ser a mais cultivada nas proximidades de
Itumbiara-GO.

De acordo com a Federagdo de Agricultura e Pecuéria de Goias - FAEG, em 2018, a cultura da
banana ocupava a primeira posicdo em area de producdo de frutas em Goias com uma area
aproximada de 10 mil hectares. Somente em 2013, foram 11.745 hectares de area plantada, que
corresponde a 37,14% da producéo de fruticultura no estado (FAEG, 2018).

Em comparagdo as demais Unidades Federativas do Centro Oeste, em 2014, Goiés era o principal
produtor de banana (197.990 cachos). A banana destaca-se por der uma fruta com producgdo espraiada,
sendo que 150 municipios goianos possuem a producéo, e como destaques 0s municipios de Pirendpolis e
Anapolis. Além disso, destaca-se também a existéncia do Arranjo Produtivo Local - APL da bananicultura
em Buriti Alegre, que € 0 sexto no ranking de producéo de bananas em Goiés no ano de 2012, conforme
estatistica do IBGE (CASTRO; LOPES e TEIXEIRA, 2014).

Segundo Oliveira e colaboradores (2014), os prejuizos por insetos nessa cultura apresentam cerca
de 10% da producdo, acarretando perdas anuais da ordem de 383 milhGes de dolares. Os fungos de maior
preocupacdo para a bananeira sdo o0s agentes causais da Sigatoka-amarela (Mycosphaerella
musicola, Leach), Sigatoka-negra (Mycosphaerella fijiensis, Morelet), mal-do-Panama (Fusarium
oxysporum f. sp. cubense) e traca da banana (Opogona sacchari) (SILVA et, al. 2013;
COLEPICOLO, 2018).

Segundo resultados de Potenza e colaboradores (2000), o agrotdxico carbaril apresentou
altos niveis de mortalidade em lagartas O. sacchari alimentadas com superficies de bananas
dopadas com o agrotoxico, em laboratorio. O carbaril € um agrotdxico da classe dos carbamatos

autorizado para a cultura da bananeira, de acordo com a ANVISA.
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2.3. Carbaril
O 1-nafitil metilcarbamato (Figura 1), mais comumente chamado de carbaril, pertence a
classe dos carbamatos. E um inseticida utilizado para combater pragas de 14 culturas, dentre elas
banana, batata, feijdo, tomate, magé e abacaxi, sendo indicada como modalidade de emprego foliar
(BRASIL, 2013).
O carbaril pertence a classe toxicoldgica I, sendo considerado altamente tdéxico. Na banana,
a Ingestdo Diéria Aceitavel (IDA) de residuos de carbaril é de 0,003 mg/kg (miligramas de carbaril
por peso corpéreo) e sua formula molecular € C12H11NO2 (BRASIL, 2013).

Figura 01 - Estrutura quimica do Carbaril

OCONHCHj;

Fonte: BRASIL, 2013.

Os inseticidas possuem acdo de combate a insetos, larvas e formigas e pertencem a quatro
grupos quimicos distintos, os carbamatos, os organofosforados, os organoclorados e os piretréides
(COLONETTI, 2003). Os carbamatos sdo uma das principais classes de agrotoxicos organicos
utilizados em todo o mundo. Seu crescente consumo na producdo agricola é devido a sua
persisténcia no meio ambiente ser mais curta e a toxicidade ser menor para mamiferos em
comparacdo aos agrotoxicos organofosforados e organoclorados (OLIVEIRA, 2017).

O uso de agrotoxicos foi estimulado sem a preocupacdo prévia de orientar os agricultores
sobre o risco para a sua saude, meio ambiente e para o consumidor de forma a criar entre os
agricultores um falso conceito que os produtos aplicados séo praticamente inofensivos para o0 meio
ambiente e a satde do ser humano (MATA; FERREIRA, 2013).

Para tanto, acGes que propiciem o esclarecimento do uso correto desses produtos quimicos
e a fiscalizacdo dos oOrgdos oficiais constituem medidas importantes para garantir a salde da
populacdo (GERMANO; GERMANO, 2011).
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2.4.Técnicas aplicadas para extracédo de agrotdxicos

Vérias técnicas para a extracdo de agrotdxicos em alimentos vém sendo desenvolvidas por
pesquisadores e utilizadas por 6rgdos de fiscalizagdo, buscando-se fazer um monitoramento da
qualidade desses alimentos e conhecimento da populagao.

Segundo Castricini e colaboradores (2019), realizou-se uma comparacdo da técnica
utilizada pela ANVISA — QUEChERS, e da técnica ESL-PBT para extracao de bifentrina em casca
e polpa da banana. Nesse trabalho, os autores apontaram que as porcentagens de recuperacao de
bifentrina na casca e polpa de banana obtidas pelos métodos QUEChERS e ESL-PBT foram de
97% e 117% e, ficando dentro dos critérios de aceitabilidade para residuos de agrotdxicos de acordo
com a legislacéo brasileira.

Entretanto, a ESL-PBT possui algumas vantagens em relacdo as demais técnicas de
extragdo, como praticidade, nimero reduzido de etapas, baixo consumo de solventes orgénicos,
alem de ser confiavel e seletiva (GOULART et al.; 2010).

Nunes e colaboradores (2019), utilizaram a mesma técnica para determinacdo do carbaril
em matrizes de abacaxi. Os resultados demonstraram linearidade nas respostas do detector na faixa
de concentragdo estudada, além da média em relacéo as porcentagens de recuperacéo de 106% e o
coeficiente de variacdo de 9,90%, mostrarem a eficiéncia da ESL- PBT na determinacéo do carbaril
na fruta estudada, pois os resultados ficaram dentro dos parametros estabelecidos pelo guia
SANTE/11813/2017.

De acordo com Jardim e colaboradores (2009), a extracdo dos agrotoxicos é particular para
cada matriz e, por isso, deve ser desenvolvida uma otimizacdo das condicGes experimentais do
processo extrativo envolvido. O uso de planejamentos fatoriais, € uma das melhores ferramentas
quando se tem como objetivo a otimizacdo de métodos analiticos, pois por meio deste, pode-se
estudar varidveis de forma simultdnea e em diferentes niveis com um namero minimo de
experimentos, reduzindo o tempo e os custos da andlise (BARROS NETO; SCARMINIO;
BRUNS, 2010).

O método de planejamentos fatoriais é constituido de combinacGes de condicGes
experimentais, os fatores ou tratamentos, nas quais alguns ou todos os fatores estudados ocorrem

conjuntamente com dois ou mais niveis de outro fator (BRASIL, 2011), assim, é possivel saber a



22

significancia das variaveis e de suas interag@es, fornecendo um conhecimento global de todo
dominio experimental (LEARDI, 2009). Existem variados tipos de planejamentos que podem ser
Uteis de acordo com o objetivo do trabalho, os mais comuns sdo o planejamento fatorial completo,
fatorial fracionado e o fatorial com componente central (SOUZA, 2014).

Neste trabalho, para a otimizagdo da técnica ESL-PBT, foi utilizado planejamento fatorial
completo 23, para avaliagdo do comportamento simultaneo de trés fatores: relagdo entre volume de

agua e solvente extrator, concentracdo salina e tipo de solvente extrator.
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3. MATERIAL E METODOS
3.1.Aplicabilidade da técnica ESL-PBT

Primeiramente, foi realizada a metodologia de extragdo do carbaril da banana utilizando a
técnica ESL-PBT, sequida de analise por CLAE-UV. Nesta fase, foi verificada a seletividade e
aplicabilidade da técnica ESL-PBT em matrizes de banana empregando a metodologia proposta
por Goulart e colaboradores (2010) com modificages.

Amostras de banana prata-ana (Musa spp) isentas do carbaril foram adquiridas de culturas
nas quais o carbaril ndo foi aplicado. As mesmas foram cultivadas e coletadas na zona rural do
municipio de Itumbiara-GO.

Apos liquidificar casca e polpa da banana até completa homogeneizacgéo, foi pesada 1 g de
amostra de banana e colocada em frascos de vidro transparente (22 mL). Posteriormente, as
amostras foram fortificadas com 40,0 uL de solugdo-padrdo contendo o agrotoxico Carbaril a 5,0
mg.L™ e homogeneizadas, buscando obter no extrato final a mesma concentragdo de agrotdxico
inserido na amostra. Apos fortificacdo, as matrizes foram submetidas a extracdo ESL-PBT, seguida
de analise por CLAE-UV. Também, foi feito um “branco da banana”, ou seja, uma duplicata sem
adicdo do padrdo, para verificar a seletividade da ESL-PBT em comparagdo com as amostras

fortificadas. A ESL-PBT foi executada inicialmente em todas as amostras, conforme descrito a

sequir:

> Adicdo de 2 mL de agua as amostras fortificadas.

> Homogeneizacao do sistema por 60 segundos em agitador de tubos vortex;
> Resfriamento desse sistema a -20 °C por no minimo 3 horas em freezer;

> Retirada de 1mL da fase organica para analise cromatografica.

O equipamento utilizado nas analises tem as seguintes especificacfes: HPLC Alliance
Waters €2695 separations module.2998 PDA Detector, gerenciado pelo software Empawer 3. As
condigdes cromatogréficas utilizadas foram: Detector de UV a 213 nm; Coluna Kinetex 5 um EVO
C 18- 150 X 4,6 mm; fase mével (modo isocratico); Acetonitrila:Agua deionizada 35:65 vv; Vazao
da fase movel: 0,8 mL min-1; Temperatura da coluna: 35 °C; Volume de injegdo: 20 uL; e Tempo

de andlise: 10 minutos.
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Na Figura 2, esté disposto os frascos antes e depois da agitacdo das amostras no vortex. J&
na figura 3 esta disposto os frascos contendo as amostras ap6s o congelamento, evidenciando a
particdo de fases a baixa temperatura, seguido dos vials contendo o sobrenadante retirado de

algumas amostras.

Figura 02 —Amostras de banana antes da agitacdo em vdrtex a esquerda, e amostra depois do tempo de

agitacdo no equipamento a direita.

Fonte: Autoria prépria.

Figura 03 —Amostras de banana depois da parti¢cdo a baixa temperatura a esquerda e sobrenadante retirado

das amostras a direita.

[ Fomesmarsins_|

i

Fonte: Autoria prépria.
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3.2.0timizacdo da técnica utilizando o planejamento fatorial 23

Apos verificacdo da aplicabilidade da técnica foi realizado o processo de otimizacdo do
método. Para tanto, foi empregado um planejamento fatorial completo 23, para avaliacio do
comportamento simultaneo de trés fatores em dois niveis. O processo de otimizagdo seguiu 0
planejamento fatorial respeitando os fatores e niveis estabelecidos e as analises foram realizadas
em duplicata.

Os experimentos foram realizados utilizando a fruta inteira (casca e polpa), a fim de se
verificar a presenca de carbaril nas duas partes da fruta. Na Tabela 1 estd apresentado o
planejamento fatorial 23 utilizado.

Tabela 01 - Planejamento fatorial 23 realizado para estabelecer melhores condi¢des para extracao de carbaril
em amostras de banana.

Fatores Codificados Fatores Originais
Ensaios F(1) F(@2) F@B) (1) Relagdodo (2) Adicdo NaCl (3) Solucéo Extratora
volume de agua (1,5%m/m)
e extrator

1 - - - 11 0 ACN

2 + - - 1:2 0 ACN

3 - + - 11 15 ACN

4 + - 1:2 15 ACN

5 - - + 11 0 ACN/ACE
6 + - + 1:2 0 ACN/ACE
7 - + 11 15 ACN/ACE
8 + + + 1:2 15 ACN/ACE

Fonte: Autoria propria.

O processo de otimizacdo seguiu 0 planejamento fatorial, respeitando os fatores e niveis
estabelecidos. Os resultados obtidos foram analisados estatisticamente pelo teste de t-Student ao
nivel de 95% de confianca e 5% de significancia.

Os resultados das combinac6es dos fatores foram registrados para anélise e interpretacao
em planilhas eletronicas construidas no Excell® disponibilizadas pela Universidade de Campinas-
UNICAMP.

Essas planilhas possibilitam uma interpretacao rapida e eficiente na escolha das melhores
condices para otimizacio da técnica ESL-PBT (TEOFILO; FERREIRA, 2006). Os experimentos

da aplicabilidade e otimizacao da técnica foram conduzidos no Laboratorio Multiusuario do Pontal
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da Universidade Federal de Uberlandia, devido alguns problemas técnicos do equipamento HPLC
no campus ltumbiara.

Na Figura 4 estd disposto as amostras nas quais o planejamento fatorial foi realizado
respeitando os niveis e os fatores estabelecidos.

Figura 04 — Ensaios 1 e 3 preparados de acordo com os fatores dispostos no planejamento fatorial apés o
congelamento e suas replicatas.

Fonte: Autoria prépria.

3.3. Analise de amostras de banana comercializadas e plantadas em Itumbiara-GO e

regido.

Ap0s otimizagdo da técnica, analise dos resultados, e escolha do melhor ensaio, foram
estabelecidos os locais de coleta. Os pontos escolhidos foram duas lavouras de banana na regido
de Itumbiara, proximas a cidade de Buriti-Alegre. Nas duas lavouras, tragou-se quatro pontos na
diagonal (um no inicio, dois pontos no meio e um ponto no final da plantacdo) para possibilitar a
verificagdo das amostras de mais de um ponto ao longo das plantacdes. As amostras foram
acondicionadas em sacos plasticos e encaminhadas no mesmo dia para o laboratdrio, onde foram
armazenadas em geladeira (10 a 15°C) até o momento do preparo para extracao.

A Figura 5 apresenta alguns ensaios de amostras coletadas em um dos bananais apés a

particdo a baixa temperatura.
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Figura 05 — Ensaio do ponto quatro, do segundo bananal, ap6s a particdo a baixa temperatura e sua replicata.

Fonte: Autoria prépria.

Também foram coletadas amostras de dois verdurfes na cidade de Itumbiara, e dois
supermercados, sendo um na regido de Arapord- MG préximo a Itumbiara e outro na cidade de
Itumbiara. As andlises foram realizadas em duplicata e a quantificacdo do carbaril nas amostras de
banana foi realizada usando o método da padronizacao externa utilizando 5 (cinco) concentracGes
diferentes do agrotdxico carbaril:0,1 mg.L™?; 0,5mg.L?%; 1 mg.L Y 2 mg.Lt; 5 mg.L 2 e 10 mg.L?
a5 mg.L?. Para essa parte do experimento foi utilizado um cromatdgrafo liquido Shimadzu LC
com detector UV/VIS Shimadzu SPD localizado no laboratorio do IFG - campus ltumbiara. As
condicdes cromatograficas foram: Coluna C18; fase movel: agua purificada: acetonitrila 65:35 v:v,
vazdo da fase mdvel: 0,8 mL.min, temperatura da coluna: 35°C e volume de injecio 20uL.
Detector de UV (A: 213 nm).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Seletividade e aplicabilidade do método ESL-PBT proposto para casca e polpa de
banana

A seletividade do método foi comprovada por comparacdo dos cromatogramas obtidos a
213 nm de extratos de banana prata-ana fortificadas com os extratos de amostras livres de carbaril
(Figura 6). Todas as extracdes (branco e extrato fortificado) foram realizadas em duplicata,
verifica-se na Figura 6, que o carbaril apresenta um tempo de retencdo nas condicdes
cromatogréficas utilizadas de 7,18 min.

Figura 06 — Comparagéo dos dois cromatogramas do extrato de banana, isenta de carbaril (—) e fortificado com
5 mg.L* de carbaril ().
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Fonte: Autoria propria.

Comparando os cromatogramas, foi verificado que os extratos de banana livres de carbaril
ndo apresentaram picos nos tempos de retencdo do agrotdxico, mostrando a seletividade da técnica
ESL-PBT para matrizes de banana. Isso vai ao encontro a afirmacéo de Paschoal et. al. (2008) em
sua pesquisa quando explica que para os métodos cromatograficos a seletividade se da quando o
pico de resposta do analito (agrotdxico pesquisado), é proveniente exclusivamente do mesmo e nao
de outros compostos interferentes, como por exemplo pigmentos presentes na amostra. Sendo
assim, pode se comprovar que o método ESL-PBT na analise de carbaril em banana apresenta
seletividade.

Com o intuito de verificar a aplicabilidade do método ESL-PBT em matrizes de banana

uma curva analitica foi construida (Figura 7) utilizando o padrdo carbaril em acetonitrila nas



29

concentragdes 0,1 mg.L?%; 0,5 mg.L™; 1 mg.L % 2mg.L?; 5 mg.L ™" e 10 mg L. A equagéo da reta
obtida foi y=471718x-45334 com coeficiente de correlacdo de 0,9953.

Figura 07 - Curva analitica do Carbaril.
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Fonte: Autoria propria.

A ANVISA em sua resolucdo que estabelece critérios para a validacdo de métodos
analiticos 166/2017, define que o coeficiente de correlacdo deve estar acima de 0,990 (BRASIL,
2017). Portanto, o coeficiente de correlacdo obtido na equacdo da reta pode ser considerado um
valor significativo, indicando a linearidade da resposta do detector na faixa de concentragdo
estudada.

No célculo da porcentagem média de recuperacéo, obteve-se 111,4% de carbaril recuperado
em banana, a partir da técnica ESL-PBT e o coeficiente de varia¢do, também chamado de desvio
padrdo relativo, de 3,05%. De acordo com o “European Commission” no Guia SANTE

11813/2017, recuperacdes de 70 a 120% sdo aceitaveis para extra¢do de agrotoxicos.
4.2. Otimizacao do método ESL-PBT para extragdo de carbaril em banana

No processo de otimizacdo do método foi empregado um planejamento fatorial completo
23, para avaliagdo do comportamento simultaneo de trés fatores, Fator 1: relagio do volume de
agua e solucdo extratora (ACN ou ACN/ACE) (1:1 ou 1:2); Fator 2: adi¢do de sal (sem ou com
1,5% (m/m) de NaCl); e Fator 3: solvente extrator (ACN ou ACN/ACE 81,25:18,75). Os resultados
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das combinacdes dos fatores foram registrados para anélise e interpretacdo em planilhas eletronicas
construidas no Excel®.

A escolha das melhores condi¢des para aplicacdo da técnica ESL-PBT favorece melhores
resultados, levando a maior frequéncia analitica (agilidade nas analises por unidade de tempo) e
menor custo. Os resultados do planejamento fatorial sdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 02 - Resultados do planejamento fatorial para extracdo de carbaril em amostras de banana.

Ensaios Fator (1) Fator (2) Fator (3) %R.M Efeitos Erros  p-valor

1 01:01 0 ACN 102,97 Fator 1 2,188 + 1,662 0,22
2 01:02 0 ACN 108,18  Fator 2 -2,28 + 1,662 0,17
3 01:01 1,5 ACN 102,3  Fator 3 3513  + 1,662 0,07
4 01:02 1,5 ACN 105,2  Interagéo 1x2 1,173+ 1,662 0,50
5 01:01 0 ACN/ACE 108,99  Interacdolx3 -1,865 + 1,662 0,30
6 01:02 0 ACN/ACE 110,5  Interacdo 2x3 0,657 + 1,662 0,70
7 01:01 1,5 ACN/ACE 107,4  Interacdo 1x2x3 -0,02 + 1,662 1,00
8 01:02 1,5 ACN/ACE 106,17

Fonte: Autoria propria.

Para verificacdo da significancia dos dados apresentados na Tabela 3, foi aplicado o teste t
de t-Student ao nivel de 95% de confianca e 5% significancia, como estabelece a ANVISA na
Resolucdo 166/2017 (BRASIL, 2017). Verifica-se que estatisticamente, nos niveis estabelecidos,
os fatores ndo sdo significativos ao ponto de interferir no aumento ou diminuicdo das porcentagens
de recuperacdo do carbaril em banana. Entretanto, a fim de selecionar o melhor ensaio para
determinacdo e quantificacdo desse agrotdxico na matriz investigada é importante discutir cada
fator no processo.

Observando-se a relacdo do Fator 1, relacdo do volume de agua e solucédo extratora (1:1 ou
1:2), foi verificado que elevando o volume de solvente extrator para 4 mL houve um aumento de
recuperacdo do carbaril de 2,188%. Maiores volumes de solvente extrator podem facilitar a
migracdo dos agrotoxicos para a fase organica (VIEIRA; NEVES & QUEIROZ, 2007).

A adicdo de NaCl ao sistema foi o fator que diminuiu as porcentagens de recuperacdo, com
0 aumento da forca ibnica no sistema, observou-se uma diminuicdo de 2,48% na eficiéncia da
extracdo. Dependendo da matriz, a adicdo de sal pode dificultar a formacdo de fase Unica,
diminuindo a porcentagem de extracdo dos agrotoxicos (KRUVE et al.; 2008).

Com relacdo a solucdo extratora, observou-se que nos ensaios em que foi empregada a

mistura acetonitrila: acetato de etila (81,25: 18,75) obteve-se um aumento da extra¢do do carbaril



31

em 3,513%. Resultados semelhantes foram obtidos na determinagdo de agrotdxicos em tomates
realizada por Pinho e colaboradores (2010), quando empregaram a combinacédo de dois solventes.

Entretanto, esse aumento ndo é estatisticamente significativo. Além da eficiéncia de
extragdo outros fatores devem ser avaliados para escolha do melhor solvente extrator, entre eles a
viabilidade econdmica, a facilidade de execucdo do método de extracdo e o descarte dos residuos
dos solventes organicos.

Como as médias de recuperagdo estatisticamente ndo diferem entre si, optou-se por utilizar
apenas a acetonitrila, uma vez que ela é miscivel em agua e facilita a particdo a baixa temperatura
em funcédo do baixo ponto de fusdo (-44°C) além de ser considerada, um dos melhores solventes
extratores para a analise de agrotoxicos, pois geralmente apresenta compatibilidade com o analito
(PINHO, 2007).

Assim, o ensaio 2 (dois), com eficiéncia de extracdo de 108,18%, com o Fator 1 (Relacéo
do volume de &gua e solugéo extratora de 1:2), Fator 2 (sem adi¢cdo de NaCl) e Fator 3 (ACN como
solvente extrator) foram escolhidos para dar continuidade ao trabalho.

Verifica-se que em todos 0s ensaios 0s resultados das porcentagens de recuperacéo ficaram
dentro da faixa de aceitacdo de 70 a 120% conforme estabelecido no Guia SANTE 11813/2017, o
qual é referéncia para controle de qualidade, otimizacéo e validacdo para processos envolvendo
analises de residuos de agrotoxicos. Porcentagens de recuperacdo acima de 100% indicam um
efeito de matriz na extracdo do agrotoxico na matriz banana. Segundo Pinho e outros (2010), esse
efeito de matriz, também conhecido como “aumento da resposta cromatografica induzida pela
matriz”, ¢ usado para explicar as taxas de recuperacdo de agrotoxicos que excederem 100% e a

baixa precisdo de resultados, avaliando os componentes da matriz que interferem no sinal analitico.
4.3.Anélises das amostras reais de banana

As amostras de banana plantadas e comercializadas no municipio de Itumbiara e regido,
coletadas e processadas conforme descrito anteriormente, foram submetidas, em duplicata, a
técnica otimizada de ESL/PBT.

O ensaio 2 (dois) do planejamento foi aplicado nas amostras reais para determinacdo de
carbaril, devido sua praticidade e menor consumo de reagente empregado. A fim de comparacéo
dos tempos de retencdo carbaril e das matrizes pesquisadas, um padrdo de carbaril em acetonitrila

na concentragdo de 5 mg.L™ foi preparado e injetado juntamente com amostras.
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Em seguida, sdo apresentados os cromatogramas das analises em duplicata, dos pontos 1 e
4 dos dois bananais (Figuras 8 a 11).

Figura 08 - Comparacédo das amostras coletadas nos pontos 1(—) (—) e 4 (—) (—) do bananal 1 e suas
repetigoes.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 09 — Amostra do ponto 4 coletada no bananal 1 (—) em comparacdo com o padréo de carbaril a
5,0 mg. L.
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Figura 10 - Comparacédo das amostras coletadas nos pontos 1(—) (—) e 4 (—) (—) do bananal 2 e suas
repetigoes.
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Figura 11 — Amostra do ponto 4 coletada no bananal 2 (—) em comparagdo com o padrao de carbaril
a5,0mg. LY(—).
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Fonte: Autoria propria.

Conforme ilustrado nos cromatogramas das figuras 09 a 11, o comparativo entre as amostras
reais de banana e o padréo de carbaril a 5,0 mg.L?, ndo foi evidenciada a presenca de carbaril
dentro da faixa de deteccdo do método e do aparelho em nenhuma das amostras dos pontos 1 e 4
dos dois bananais avaliados. Verifica-se na Figura 11, que o tempo de retencdo do padrdo de

carbaril foi de 8,6 min.
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As amostras de banana comercializadas no municipio de Itumbiara, também foram

submetidas ao método de otimizacdo de ESL/PBT. Nas Figuras 12 e 13 estdo dispostos 0s

cromatogramas das matrizes de bananas coletadas nos verdurdes 1 e 2 com suas repeti¢cdes. Ambas

amostras coletadas nos verdurdes apresentaram a auséncia do agrotoxico carbaril, ndo

demonstrando picos no tempo de retencdo do padrdo comparativo (entre 8,0 e 9,0 min).

Figura 12 - Cromatograma de extratos obtidos de matrizes reais de banana do verdurdo 1 (—) e
replicata (—).
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Figura 13 - Cromatograma de extratos obtidos de matrizes reais de banana do verdurdo 2 (—) e

replicata (—).
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As amostras coletadas nos supermercados 1 e 2 também foram submetidas a analise
cromatogréfica. Os resultados dos cromatogramas de banana dos supermercados estdo dispostos,
nas Figuras 14 e 15.

Figura 14 - Comparacao das amostras coletadas no supermercado 1(—) e replicata (—) no mesmo tempo
de retengdo do padréo de carbaril a 5,0 mg.L(—).
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Figura 15 - Comparacdo das amostras coletadas no supermercado 2 (—) e replicata (—) sem a presenca de
carbaril.
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Fonte: Autoria prépria.
Nota-se que a amostra coletada e analisada do supermercado 2 ndo apresentou pico nos
mesmos tempos de retencdo do carbaril. Entretanto, para o supermercado 1 as amostras

apresentaram picos nos mesmos tempos de retencdo do padrdo, como observado na Figura 14. Na
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quantificacdo das amostras comerciais de banana a concentragdo encontrada foi de 0,49 mg de
carbaril por kg de banana.

Esse resultado indicou um dado alarmante sobre o comércio local, pois esta acima do limite
maximo permitido pela ANVISA, que é de 0,2 mg de carbaril por kg de banana. No caso das
amostras analisadas, a concentracdo de carbaril estd quase trés vezes acima do limite maximo
permitido.

Segundo Oliveira (2014), incentivar 6rgaos responsaveis pela saide da populacéo alvo cabe
a ampliagdo das ac¢Bes de monitoramento de residuos, a fiscalizagdo da qualidade e avaliagdo
toxicoldgica de alimentos comercializados com finalidade de reduzir a exposi¢cdo da populacéo a
substancias de maior perigo

Desse modo, os resultados dessa pesquisa se mostram importantes tanto para alertar a
populacdo acerca da qualidade dos produtos que estdo sendo comercializados na cidade de
Itumbiara, bem como, informar os drgéos fiscalizadores locais como a AGRODEFESA para

facilitar o monitoramento acerca das plantacdes e fornecimento de frutas para os comercios locais.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

A agricultura no Brasil avanca ano apds ano, com isso, aumenta também a diversidade de
insetos e doengas que atacam as lavouras. Visando diminuir as consequéncias, bem como, o
prejuizo que essas pragas podem causar aos grandes latifundiérios, os agricultores optam na
maioria das vezes por utilizar um método de controle que dara um retorno mais rapido e eficiente,
como o uso de insumos agricolas, por exemplo, 0s agrotdxicos.

Utilizar agrotdxicos ndo seria um problema se fossem respeitados os limites de aplicagdo
estabelecidos por 6rgdos fiscalizadores. Entretanto, apesar das campanhas sobre a conscientizacdo
do uso irregular de agrotoxicos nas lavouras, o Brasil ainda é o maior consumidor desses produtos.

Vaérias técnicas sdo desenvolvidas para anélise de agrotoxicos em matrizes de alimentos no
Brasil. Nesta pesquisa, verificou-se que na aplicacdo da técnica ESL/PBT para determinacao de
carbaril em matrizes de banana obteve-se sucesso, ficando com porcentagens de recuperacdo de
111,4% da faixa aceitavel e recomendavel por 6rgdos como ANVISA e Guia SANTE.

Na otimizacdo, escolheu-se 0 ensaio 2, por apresentar boa interacdo entre os fatores
avaliados: Fator 1 (Relacdo do volume de agua e solugéo extratora de 1:2), utilizando, um volume
de &gua de 2 mL e de solvente de 4 mL; Fator 2 (sem adicdo de NaCl) e Fator 3 (ACN como
solvente extrator), e taxa de recuperacédo de 108,18%. Porcentagens de recuperacédo acima de 100%
indicaram um possivel efeito de matriz na extracdo do agrotoxico na matriz banana. Estudos
posteriores poderdo elucidar quais compostos da banana podem estar interferindo na extracéo ou
na resposta cromatogréfica.

Para amostras de banana prata, pesquisada nesse trabalho provenientes de plantacdes e
verdurBes na cidade de Itumbiara e regido, ndo foram encontrados residuos de carbaril, ou 0s
resultados estdo abaixo do limite de deteccdo do método ou aparelho. Entretanto para amostras de
um supermercado foram encontrados 0,49 mg/kg de carbaril, quase trés vezes acima do limite
maximo permitido pela ANVISA.

Os resultados desta pesquisa serdo divulgados em eventos cientificos, na comunidade local
e para orgaos fiscalizadores como a AGRODEFESA, visando incentivar o monitoramento nos
comércios locais.

Sendo assim, essa pesquisa se fez extremamente necessaria, uma vez que uma das culturas

mais cultivadas, comercializadas e consumidas na regido de ltumbiara é a banana. Pode-se
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considerar também a necessidade de se usar um metodo de extragdo de agrotdxico em matrizes
eficaz, menos laborioso e menos poluente, visando a questdo da preservacdo ambiental sobre a
utilizacdo e o descarte de solventes analiticos.

Por fim, o método se mostrou simples e eficaz, consumindo pequenas quantidades de
solventes e amostras podendo ser aplicado em banana, além de mostrar a necessidade de
manutengdo de pesquisas sobre residuos de agrotdxicos em alimentos visando a promocao da
seguranca alimentar, 0 que exige um monitoramento de residuos de agrotéxicos em matrizes de

alimentos diversos e a protecdo do meio ambiente.
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