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Introducao

Devido a sua toxicidade, os poluentes organicos persistentes (POPs) tém sido foco de
extensas discussdes para o controle em suas aplicacoes. O Brasil € lider em
comercializacao de agrotoxicos, e devido a sua crescente demanda em diversas
aplicacdes, tais contaminantes podem, por lixiviacao, contaminar a vida marinha e,
indiretamente, os seres humanos. Nos ultimos anos, a contaminacao de alimentos
como camarao, tornou-se cada vez mais comum, exigindo a necessidade de um
controle mais rigoroso desses POPs nos produtos alimenticios. Embora adsorventes
comerciais estejam sendo aplicados para extrair e quantificar poluentes organicos, o
alto custo, a dificil recuperacao, assim como abaixa eficiéncia de extracao, impdem
limitacOes a essas estratégias.

Sintetizar um novo material baseado em carbon dots, nanoparticulas de prata e
acido 1,2-naftoquinona-4-sulfonico (ANS) - Ag@CD@ANS - para a extracao e preé-
concentracao de pesticidas (atrazina, heptacloro, flutrianol, bifentrina e DDT) em
amostra de camarao, gerando um adsorvente alternativo recuperavel e de baixo
custo.

Material e Métodos

Técnicas especificas (Infravermelho, UV/Vis, MET, DRX e CHNS) foram utilizadas para
caracterizacao do material (Figura 1). A extracao dos pesticidas da amostra de
camarao foi feita usando técnica de dispersao da matriz em fase sélida (DMFS). Para a
otimizacao da extracao, suportes solidos comerciais foram testados (silica gel,
alumina neutra e carvao ativado). Um planejamento fatorial do tipo 23 foi utilizado
para obter a condicao 6tima de extracao (Figura 2). Os fatores avaliados foram a
razao amostra/adsorvente (1:1; 1:5; 1:10 m/m), tipo de eluente (hexano, metanol e
acetonitrila) e o tipo de adsorvente comercial. Ao final, a eficiéncia do Ag@CD@ANS
foi comparada com o melhor adsorvente comercial testado (Figura 3). UPLC-DAD foi
aplicado para avaliar a eficiéncia de extracao dos pesticidas.

Resultados e Discussao

Pelas técnicas de caracterizacao, o Ag@CD@ANS se apresentou como um
material esférico heterogéneo e sua funcionalizacao foi confirmada usando a
técnica de infravermelho e analise elementar de CHN. Pelo estudo de
isoterma, o ponto de carga zero foi estabelecido em pH 7,4.
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Figura 1 - Caracterizacdao do o Ag@CD@ANS. A) Espectro de
Infravermelho. B) Imagem de MEV do material sintetizado. C)
Padrao de DRX. D) Grafico de determinacao pHezc.
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Figura 3 - Perfil cromatografico para (A)
Branco da amostra de camarao, (B) solucéao
mista dos padroes em um nivel de
- concentracao de 3 mg/mL; (C) extrato de
camarao enriguecido com padrao de
pesticida em um nivel de 1 mg/mL, usando
alumina neutra, (D) extrato de camarao
enriguecido com padrao de pesticida em um
nivel de 1 mg/mL, usando Ag@CD@ANS
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Figura 2 - Superficies de resposta obtida para a
recuperacao dos pesticidas, indicando alumina neutra
como melhor adsorvente comercial, acetonitrila como
melhor eluente e a razao 1:3 (amostra:adsorvente) como
melhor proporcao .

Pelos resultados de recuperacao, constatou-se que nao houve diferenca significativa
(p<0,05) entre alumina neutra e Ag@CD@ANS. Recuperacdes variando entre 72-
108% com coeficientes de variacao < 5% (n=3) foram obtidas usando a alumina
neutra, enquanto que recuperacoes variando entre 80-105%, usando Ag@CD@ANS,
com coeficiente de variacao < 8% (n=3) foram obtidas para os pesticidas estudados.
Pela validacao do método, observou-se limites de deteccao variando entre 0,002-
0,07 e limites de quantificacao variando entre 0,005-0,24.

Conclusoes

Os resultados demonstram que a exatidao e a precisao do método sao aceitaveis
para analises multirresiduos de pesticidas, e que Ag@CD@ANS pode ser usado,
alternativamente, como um suporte para extracao de POPs.
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