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No presente trabalho propoe-se uma
metodologia alternativa Aaquela descrita no
Manual de Testes para Avaliagdo da
Ecotoxicidade de Agentes Quimicos do IBAMA,
para avaliagdo da mobilidade de agrotdxicos
em amostras de solos. Utilizando-se a
trifluralina como modelo, foi feita a
determinagado da mobilidade deste agrotdxico
em trés diferentes solos do Estado de Sao
Paulo, a partir da detecgdo da trifluralina
em diferentes zonas de placas
cromatogrdficas de camada delgada de solo,
por cromatografia gasosa de alta resolugdao
com detecgdo por captura de elétrons
(HRGC/EDC). Os resultados encontrados foram
compativeis com os valores de mobilidade
determinados por métodos radiométricos e
descritos na literatura para a U
trifluralina. A substituigdo do método
convencional (radiométrico) pelo método
cromatografico pode ser uma alternativa
mais econdmica e mais conveniente para a
realidade brasileira.

1 INTRODUGAO

Um dos ensaios usualmente utilizados para avaliar o
potencial comportamento de campo de pesticidas € o ensaio de
mobilidade. Este ensaio, conforme descrito por HEILING (1),
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permite avaliar a movimentagdo de um pesticida no solo frente
ds caracteristicas fisico-quimicas do solo (teor de matéria
organica, capacidade de troca de cations, teor de silicatos,
etc), as quais sio independentes do estado de estruturacédo
deste solo. O ensaio de mobilidade baseia-se na determinacao
do movimento do agrotéxico em camadas de solos, utilizando-se
técnicas analogas 3 Cromatografia em camada delgada (TLC)
convencional, usando-se solo como adsorvente e agua como
eluente. A mobilidade do agrotéxico é expressa pelos valores
de Rf da substancia analisada, conforme a Equacdo 1:

r distincia percorrida pela Substincia na Placacromatografica (1)
distdncia percorrida pela frenteda fasemével na placacromatogrdfica

O ensaio de mobilidade encontra-se descrito no Manual
de Testes para Avaliacdo da Ecotoxicidade de Agentes Quimicos
do Instituto Brasileiro do Meio Ambiente (IBAMA), o qual
brescreve inicialmente a conducdo do ensaio mediante a
utilizacdao de substéancias radiomarcadas com l4c e a deteccio,
por auto-radiografia, da radioatividade (radiagdes B) emitida
por este isétopo radioativo (2). cabe lembrar, contudo, os
inconvenientes e o alto custo nas condigdes brasileiras da
utilizacdo de qualquer material radioativo. Um ensaio similar
2 adotado pelo Agéncia de Protegcdo Ambiental dos Estados
Jnidos da América (USA - EPA) para avaliagdo de propriedades
Iisico-quimicas de pesticidas, mas esta agéncia preconiza a
itilizacdo de qualquer método conveniente 3 deteccdao do
'esticida em estudo, e nioc unicamente a radiometria (3).

Conforme discutido em trabalho anterior, técnicas
‘romatograficas de alta resolugdo, como por exemplo a
romatografia gasosa de alta resolugao (HRGC) =3 a
romatografiq liquida de alta eficiéncia (HPLC), sio uma

lternativa eficiente a radiometria superando esta dltima
écnica en aspectos como sensiblidade, seletividade e
onveniéncia (4).
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No presente trabalho estudou-se a viabilidade do uso da
Cromatografia Gasosa de Alta Resolug¢dao con detector de
captura de elétrons (HRGC/ECD) como técnica analitica para a
realizagdo dos testes de mohi}idade de agrotéxicos.

2 MATERIAL E METODOS

2.1 BAMOSTRAS DE SOLo

As amostras de solo foram coletadas na regido de Sio
Carlos, Estado de Sdo Paulo, e tiveram Sua caracterizacdo e
classificacio pedolégica efetuada pela USP/ESALQ-Piracicaba
(SP). Algumas de suas caracteristicas encontram-se na Tabela
1. As amostras foram peneiradas (malha de 2 mm) e secas em
estufa a 40°C por 4 horas.

TABELA 1 - CARACTERISTICAS DOs SOLOS ESTUDADOS

Solos Denominacgido Matéria Organica PH
(%)

1 Areia quartzosa 2,54 3,75

2 Analandia 3,17 3,75

3 Broa 4,13 4,65

2.2 PESTICIDA ESTUDADO

Utilizou-se trifluralina, a 99,7% de pureza determinada
por HRGC. Nos ensaios de mobilidade foram utilizadas solugdes
40 pg/mL em metano].



3 ENSAIO DE MOBILIDADE

Foram utilizadas placas de vidro (10 x 20 cm) como
porte para as camadas de solos. O solo foi suspenso em &agua
stilada e aplicado sobre as placas, na espessura de 0,5 mm,
m auxilio de espalhador apropriado para CCD. As placas
ram secas a temperatura ambiente, ao ar 1livre, conforme
'scrito na literatura (1).

Na origem das cromatoplacas aplica-se 10 pL da solugdo
. substancia-teste. A placa & imersa em agua, em uma camara
ichada e em gquantidade adequada para gque ndo ocorra
lbmersdo da regido onde foi aplicada a amostra. Apbés o
isenvolvimento, a placa é seca ao ar livre. Delimitam-se 5

mas, correspondentes aos sequintes intervalos de Rf:

Zona 1: Rf 0,00 a 0,10
Zona 2: Rf 0,10 a 0,35
Zona 3: Rf 0,35 a 0,65
Zona 4: Rf 0,65 a 0,90
Zona 5 Rf 0,90 a 1,00

Estas zonas foram delimitadas conforme sugestdo do
JAMA para classificacdo de mobilidade (2). Cada zona foi
:movida separadamente, por raspagem, e extraida com solvente
lequado (10 mL de metanol, no caso da trifluralina). A
>lugdo resultante foi diretamente analisada por HRGC para
1antificacdo da concentragdo da substancia-teste na solugdo.
:la determinagdo da concentragdo, caracteriza-se a presenga
1 auséncia do pesticida na zona em questdo e,

mseqgiientemente, a migragdo ocorrida.

.4 ANALISE CROMATOGRAFICA

As andlises foram feitas em um cromatégrafo a gas HP
390 Série II, equipado com coluna capilar de silica fundida
-5 (30 m X 0,25 mm X 0,35 um) com fase estaciondria de 5%
anil, 95% metil-polissiloxano entrecruzado. Utilizou-se

detector de captura de elétrons 63Ni (ECD). As condigdes
analiticas foram: Hp como gas de arraste {; = 40 cm/seq),
split 1:30, temperatura do injetor 250°C, temperatura do
detector 300°C, programagdo de temperatura da coluna 160°C (2
min), 160 - 230°C (6°C/min). .

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A HRGC/ECD foi um método eficiente para a determinacido
de trifluralina em baixas concentragdes, mesmo em presenca de
outras substédncias do solo, as quais foram também extraidas
pelo uso de metanol. Através do uso de padrdes apropriados, &
possivel identificar o pico referente ao pesticida em estudo
como no exemplo da trifluralina (Figura 1).

Deve-se mencionar que existem outras possibilidades de
melhoria do procedimento para a etapa de extragdo do
pesticida da camada de solo. Uma alternativa & a extracdo por
fluido supercritico (SFE), técnica que pode substituir a
extragdao convencional com solventes orgdnicos com grandes
vantagens, tais como economia de tempo e de reagentes
(solventes), alta seletividade, alta recuperacgdo do pesticida
e redugdo do volume de solvente organico a ser descartado
(5). No caso particular da trifluralina, a 1literatura
registra ensaios feitos com amostras de areia fortificadas
com este pesticida (6), o que sugere o grande potencial da
SFE no estudo de amostras reais contendo trifluralina.

A  trifluralina foi encontrada somente na faixa
correspondente a Rf = 0 a 0,10 para as trés amostras de solo
utilizadas. Na Figura 2 encontram-se as quantidades de
trifluralina recuperadas (em porcentagem) em cada faixa de Rf

para cada amostra de solo.



[GURA 1 - CROMATOGRAMA (HRGC) DA TRIFLURALINA EM AMOSTRA DE

SOLO - TESTE DE MOBILIDADE
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FIGURA 2 - DISTRIBUIGAO DA TRIFLURALINA EM CAMADA DELGADA DE
SOLO - TESTE DE MOBILIDADE

nobilidade trifluralina

100 M solo | M solo 2
solo solo
O solo

O LR . L

T A E L .

- 8.1 8.35 .69 8.90 1.00
Rf

De acordo com a classificag¢do sugerida pelo IBAMA (2),
o agrotdéxico em estudo foi classificado como "imével", em
todos os solos estudados. A literatura relata que a
trifluralina é classificada como um pesticida imdével em solos
com diferentes composigdes quimicas (e.g. 1). Os resultados
obtidos por HRGC/ECD para a trifluralina s&o compativeis com
os dados registrados para esta substéncia, devendo-se lembrar
a vantagem adicional da HRGC frente & auto-radiografia de
permitir a identificagdo do pesticida que estd sendo
quantificado (4).

4 CONCLUSAO

0 teste efetuado com a trifluralina pode ser estendido
a varias outras substincias cujo principio ativo possa ser



analisado por métodos cromatograficos de alta resolugdo. A

principal modificagdo no método originalmente proposto pelo
IBAMA (2) €& a mudanga do método analitico de radiométrico
para o método cromatogrdfico. A principal vantagem seria a
eliminagdo da necessidade do uso de material radiocativo e
seus inconvenientes intrinsecos.

Abstract

In the present work an alternative methodology to those described in the
IBAMA Manual de Testes para Avaliagdo da Ecotoxicidade de Agentes
Quimicos for evaluation of mobility (leaching) of pesticides is proposed.
By using trifluralin as a model compound, the mobility in three different
soils of S3aoc Paulo state, Brazil, was determined for the soil TLC (thin-
layer chromatography) method. The results herein described are similar to
those found in the literature for trifluralin. Exchange of conventional
{auto-radiographic) method by the chromatographic method shows to be a
cheaper and more suitable choice to the Brazilian conditions.
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