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RESUMO

O uso de agrotoxicos no Brasil tem impulsionado varias pesquisas em analises de alimentos, visto que, 0 pais esta em posicdo
de destaque no ranking dos maiores consumidores destes compostos. A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), por
meio do Programa de Analises de Residuos de Agrotdxicos em Alimentos (PARA) realiza o monitoramento da contaminacéo dos
alimentos; observando, desta forma, se os produtores estdo fazendo uso correto destes compostos. Diante disto, o objetivo desta
pesquisa foi otimizar o0 método de ESL-PBT para determinacdo de carbaril em amostras de abacaxi Pérola. O abacaxi foi escolhido
devido a grande comercializacdo na regido de Itumbiara-GO e por ter sido uma das frutas que apresentou residuos de agrotdxicos
acima do permitido no relatério PARA, nos anos de 2013 a 2015, divulgado em 2016. Para otimizacdo do método ESL-PBT foi
empregado um planejamento fatorial completo 23, para avaliacdo do comportamento simultaneo de trés fatores (relacdo do volume de
agua e solvente extrator, adicdo de NaCl e solucdo extratora) em triplicata. Para separacdo, identificacdo e quantificacdo de carbaril foi
utilizada a cromatografia liquida de alta eficiéncia com detector ultravioleta/visivel. O método ESL-PBT aplicado na determinacédo de
carbaril em amostras de abacaxi mostrou-se simples e eficaz, empregando pequenas quantidades de solventes e amostras, com boa
porcentagem média de recuperacdo. A porcentagem de recuperacdo do carbaril em abacaxi foi de 103,10% e os experimentos com
amostras reais de abacaxi, comercializados no municipio de Itumbiara-GO, nao apresentaram a presenca de carbaril ou esses estavam

abaixo do limite de deteccdo do método.
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1 Introducéo

A Lei n® 19.423 de 26 de julho de 2016, considera que
agrotoxicos sdo produtos e agentes de processos fisicos,
quimicos e bioldgicos, destinados a utilizagdo nos setores de
producdo, no armazenamento e beneficiamento de produtos
agricolas, nas pastagens, na protecdo de florestas nativas ou
implantadas em outros ecossistemas, ambientes urbanos,
hidricos e industriais; cuja finalidade seja alterar a composicao
da flora e da fauna a fim de preserva-las da a¢do danosa de
seres vivos considerados nocivos [1].

Segundo dados do Sindicato Nacional da Inddstria de
Produtos para Defesa Agricola (SINDAG), a indudstria quimica
produtora de agrotdxicos faturou, no Brasil, em 2011, 8,5
bilhdes de dolares com tais produtos. E, ao contrério da
argumentacdo de que os problemas com o0 uso desses
defensivos ocorrem mais entre 0s pequenos agricultores, 0s

dados mostram que os maiores usuarios de agrotoxicos sdo 0s
grandes proprietérios de terras. Conforme dados do IBGE e do
SINDAG, das propriedades rurais de 0 a 10 hectares, 27%
usam agrotoxicos; em contrapartida, das de 10 a 100 hectares,
36% usam e das propriedades maiores que 100 hectares, 80%
usam agrotoxicos [2].

O carbaril (1-naftil N-metilcarbamato), é um inseticida
da classe dos carbamatos, considerado altamente toxico (classe
toxicologica I1); formula C1.H1:NO; e com aplica¢do foliar nas
culturas de abacaxi, ab6bora, algoddo, alho, banana, batata,
cebola, couve-flor, feijdo, macd, pepino, repolho e tomate. A
Figura 1 apresenta a férmula estrutural do carbaril [3].

No Brasil, com o objetivo de avaliar continuamente os
niveis de residuos de agrotoxicos nos alimentos in natura que
chegam a mesa do consumidor, foi criado em 2001 o Programa
de Andlises de Residuos de Agrotoxicos (PARA) coordenado
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pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA),
contribuindo para a seguranga alimentar, orientando as cadeias
produtivas sobre as inconformidades existentes em processos
produtivos, incentivando a adocdo das Boas Praticas Agricolas
(BPA) e dando capacidade ao Governo de atender a seguranca
alimentar, evitando possiveis danos a satde da populacéo [4].

OCONHCH,

Figura 1- Estrutura quimica do carbaril [3]

Com base nos resultados do relatério de pesquisas
desenvolvidas pelo PARA nos anos de 2013 a 2015, divulgado
em 2016, foram analisadas 240 amostras de abacaxi. Destas,
203 amostras foram consideradas satisfatorias, 129 néo
apresentaram residuos dos agrotdxicos pesquisados e 74
apresentaram concentracfes iguais ou inferiores ao limite
maximo de residuo (LMR) permitido [4].

O abacaxi tem cultivo mundial e no Brasil a espécie
Ananas comusus, variedade Pérola, € a de maior importancia
econbmica, sendo responsavel por 88% da producdo nacional e
por quase 100% da producdo comercial no Nordeste e Norte do
Pais. [5].

A fruta é considerada a quarta mais cultivada no pais,
tendo importante papel social, por gerar emprego e renda no
meio rural [6]. As pragas mais comuns que atacam as culturas
sdo a broca do fruto (Thecla basalides) e a cochonilha
(Dysmicoccus brevipes). A broca do fruto é a larva de uma
pequena borboleta que ataca a inflorescéncia do abacaxi,
cavando galerias e provocando o aparecimento de uma
substancia com aspecto de goma. O tratamento é feito com
carbaril (260 gramas em 100 litros d'agua), na base de 30 a 50
mL da solugdo por planta, tem aplicacdo foliar com LMR de
0,5 mg kg sendo necessario um intervalo de seguranca de sete
dias [5].

Assim, inUmeras metodologias tém sido desenvolvidas
para analise de residuos de agrotdéxicos em alimentos,
utilizando a técnica de cromatografia liquida de alto eficiéncia
(CLAE). O método analitico utilizado pela ANVISA para
extracdo de carbaril em abacaxi, € 0 QUEChERS (Quick, Easy,
Cheap, Effective, Rugged, Safe) [7-9]. Este ja foi aplicado em
diversas amostras de alimentos e bebidas, como: Cebola [10],
soja [11], banana, mamao e pimentdo [12], mac¢d, morango e
tomate [13], laranja, [14], pera, pepino e repolho [15], mel [16],
leite bovino [17], sucos de uva [18] e caldo de cana [19].

Em contrapartida, outro método que foi desenvolvido e
que tem sido utilizado com sucesso para determinagdo de
agrotéxicos em alimentos e demais amostras por cromatografia
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é a extragdo solido-liquido com particdo em baixa temperatura
(ESL/PBT) [20-21]. O método permite o desempenho
simultaneo pela extracdo de agrotdxicos e limpeza dos extratos
e inimeros estudos também ja foram realizados, sendo aplicado
em amostras frutiferas e de origem vegetal, como na batata
[22], cenoura [23], abobrinha [24], alface [25], alho [26], milho
[27], tomates [28], caja-manga [29], pimentdo [30] e aplicado
em amostras de solos [31-33]. O método é simples, eficiente,
oferece praticidade, baixo consumo de solvente orgénico e
amostra, ndmero reduzido de etapas e confiabilidade com
porcentagens de recuperacao elevadas e boa repetitividade [34].

O objetivo deste estudo foi otimizar o método ESL/PBT
para determinacdo de carbaril em abacaxi por cromatografia
liquida de alta eficiéncia com detector ultravioleta/visivel (UV-
Vis) e verificar a presenga deste composto em amostras de
abacaxi comercializadas no municipio de Itumbiara-Goias,
Brasil.

2 Parte experimental

A aplicabilidade e a otimizacgho do ensaio
experimental consistiram na utilizagdo da técnica ESL-PBT,
seguida de analise por HPLC-UV, conforme metodologia
proposta por Morais et al. [35].

2.1 Reagentes e solucBes

Foram utilizados acetato de etila (99,5% viv -
Mallinckrodt/HPLC), acetonitrila  (99,5% viv. - J.T.
Baker/HPLC) e cloreto de sodio (99,5% m/m — Synth). Uma
solucdo estoque de carbaril a 100,0 mg L* (99,8% m/m —
Sigma Aldrich) foi preparada em acetonitrila. A partir da
solugdo estoque, foram preparadas solugBes padrdo de trabalho,
contendo o carbaril em diferentes concentracoes.

2.2 Método ESL-PBT

De inicio, empregou-se a metodologia de extracdo do
carbaril no abacaxi utilizando o método de ESL-PBT, seguido
de analise por CLAE-UV, conforme metodologia proposta por
Morais et al. [35] com modificacOes.

Para o estudo, foram utilizadas amostras de abacaxi
pérola cultivado na zona rural de Itumbiara-GO, Brasil, sem a
utilizacéo de agrotdxicos.

Ap0s coleta, as amostras foram refrigeradas e analisadas
no Laboratdrio de Analise Quimica Instrumental do Instituto
Federal de Goias — Campus Itumbiara (IFG-Itumbiara), onde
foram trituradas conjuntamente, casca e polpa, em
multiprocessador doméstico.

Posteriormente, a amostra foi dividida em duas partes
onde uma parcela foi destinada a extracdo no branco da amostra
e a outra fracdo para fortificagdo com principio ativo de
carbaril. Para o processo de fortificagdo, foi pesada 1,0 g de
amostra em vial, com capacidade de 22 mL em material de
vidro e tampa.
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Em seguida, as amostras foram fortificadas com 200,0
uL de solu¢do preparada em acetonitrila (ACN) e padrdo
carbaril na concentracdo de 100 mg L, a fim de se obter, nos
extratos finais, a concentracdo de 5 mg L. Apds a fortificagéo,
as amostras foram deixadas em repouso por um periodo de 3
horas para evaporacdo da ACN e, posteriormente, foram
submetidas ao processo de ESL-PBT.

Para a extracdo do carbaril, foram adicionados ao
sistema 2 mL de &gua deionizada, 4 mL de acetonitrila e
agitacdo em vortex por 60 segundos. Depois de realizar a etapa
de extragéo, o sistema foi colocado no freezer, em temperatura
de, aproximadamente, -20 °C por um periodo de 3 horas para a
particdo das fases. Apoés este periodo, foi retirada uma aliquota
do sobrenadante para analise em cromatégrafo a liquido de alta
eficiéncia, acoplado a detector ultravioleta (CLAE-UV).

2.3 Condigdes Cromatograficas

As condigOes cromatograficas utilizadas foram: Detector
de UV; Coluna Kinetex 5 um EVO C 18 - 150 X 4,6 mm; fase
movel: acetonitrila: agua purificada 35:65 v/v, vazdo da fase
movel: 0,8 mL min, temperatura da coluna: 35 °C e volume de
injecdo 20 L. Agitador de tubos vortex (Biomixer, velocidade
2.800 rpm, poténcia 60 W,; Freezer vertical (Modelo
CVU20GB Consul); Balanca analitica de precisdo com capela
(Shimadzu ATX224, capacidade 220 g); Cromatégrafo a
liquido Shimadzu LC com detector UV-VIS (A: 213 nm)
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Shimadzu SPD; sistema de operacdo LabSolutions Shimadzu.
Para calcular as porcentagens de recuperagdo, foi construida
uma curva analitica em acetonitrila, na faixa de concentragdo
de0,I1mgL'alOmgL™

2.4 Otimizacdo do método ESL-PBT e planejamento fatorial 23

Para otimizagdo da ESL-PBT, empregou-se um
planejamento fatorial completo, 23, para avaliagdo do
comportamento simultdneo de trés fatores: relagcdo do volume
de 4gua e solvente extrator (1:1 ou 1:2), concentracdo salina
(sem ou com 1,5% (m/v) de NaCl) e tipo de solvente extrator
(acetonitrila- ACN ou acetonitrila: acetato de etila - ACN/ACE
81,25:18,75). O volume de solvente extrator foi fixado em 4
mL.

Esses fatores sdo os mais citados na literatura como
determinantes para uma melhor recuperacdo dos analitos [36].
Na Tabela 1, estd apresentado o planejamento fatorial 23
utilizado nas andlises estatisticas para otimizacdo do método.
Para anlise estatistica, foi utilizado o teste de t-student ao nivel
de 95% de confianga e 5% significancia. As planilhas
eletronicas utilizadas para andlise dos resultados foram as de
Teofilo e Ferreira [37]; que possibilitaram uma interpretacdo
rapida e eficiente na escolha das melhores condi¢des na
otimizagdo do método ESL-PBT. Os trés fatores serdo
estudados em dois niveis e as andlises, realizadas em duplicata.

Tabela 1. Planejamento fatorial 23, em triplicata, realizado para estabelecer melhores condicdes para extracéo de carbaril de amostras de abacaxi.

Fatores Codificados

Fatores Originais

Ensaios  Replicatas

(1) Relacdo do

(2) Adicdo NaCl

F(1) F2) F@3) volumedeéaguae (%miv) (3) Solucéo Extratora
solvente extrator
1 1,2e3 - - - 1:1 0 ACN
2 4,5e6 + . . 1:2 0 ACN
3 7,8¢e9 - + 1:1 15 ACN
4 10,11e12 + + - 1:2 1,5 ACN
5 13,14e15 - - + 1:1 0 ACN/ACE
6 16,1718 + + 1:2 0 ACN/ACE
7 19,20e21 - + + 1:1 1,5 ACN/ACE
8 22,23e24 + + + 1:2 1,5 ACN/ACE

2.5 Limite de deteccéo e quantificagdo

Os limites de deteccdo (LOD) e quantificagdo (LOQ) do
método proposto foram determinados pela fortificagdo dos
extratos de abacaxi (obtidos pelo método ESL-PBT) em
concentracdes decrescentes. LOD e LOQ foram considerados
como trés e dez wvezes, respectivamente. Este método é
conhecido como método do sinal-ruido.
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2.6 Aplicacdo do método otimizado em amostras reais de
abacaxi comercializados em Itumbiara-GO

Apb6s a otimizacdo do método, amostras de abacaxi
foram coletadas em estabelecimentos comerciais de Itumbiara-
GO. Sendo assim, o melhor resultado dos 8 ensaios do
planejamento foi escolhido para a anélise das amostras reais de
abacaxi. As amostras de abacaxi pérola (Anands comosus)
foram coletadas em pontos diferentes, estes trés tipos diferentes
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de comercializagdo foram selecionados: Supermercado
(Amostra A), Feira Livre da cidade (Amostra B) e Vendedores
ambulantes sem ponto comercial fixo (Amostra C).

3 Resultados e discussao

3.1 Curva Analitica

Para confeccdo da curva analitica foram realizadas
injecdes de solucdes do padrdo de carbaril, com o objetivo de
verificar a resposta do detector frente as diferentes
concentracdes do analito, assim diluindo, foi obtido os padrdes
nas concentragdes de (0,5 mg Lt 1 mgL?t 2mgL? 5mgL?
e 10 mg L?). Com as respostas obtidas pelo detector foi
construida a curva analitica.

A equacdo da reta obtida na curva analitica foi
y=471718x-45334 e coeficiente de determinacdo de 0,9907
indicando a linearidade das respostas do detector na faixa de
concentracdo estudada. Esse resultado estd de acordo com o
estabelecido no guia SANTE/11813/2017 [38].

3.2 Andlise do método ESL-PBT

No sentido de otimizar a massa de amostra utilizada e
volume de solvente extrator, foram realizadas modificacdes no
método proposto por Morais et al. [35]. Os autores utilizaram
3,0 g de amostra de abacaxi, 8,5 mL de solvente extrator. No
presente trabalho, selecionou-se para 1,0 g de amostra, 4 mL de
solvente extrator. Na Tabela 2 sdo apresentadas as porcentagens
de recuperacdo (%R), assim como a média e seu respectivo
coeficiente de variacdo (CV).

Tabela 2. Porcentagem de recuperacéo do carbaril em amostras de abacaxi

Replicatas % R Média (%0) CV (%)
1 94%
2 114% 106% 9,90%
3 110%

Analisando a Tabela 2, é possivel inferir a eficiéncia da
ESL- PBT na determinagdo do carbaril em abacaxi, uma vez
que as porcentagens de recuperagdo ficaram dentro da faixa de
aceitacdo de 70 a 120% de recuperacdo e coeficiente de
variagdo bem abaixo do nivel aceitavel de 20% conforme
estabelecido no guia SANTE / 11813/2017 [38] e recomendado
por Ribani et al. [39].
Goulart et al. [40] também comprovaram a eficiéncia
deste método ESL-PBT na recuperacdo de carbofurano em
amostras de solo, obtendo médias de recuperacdo de 70 a 85%.
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3.3 Seletividade do método

Na Figura 2, estdo apresentados os cromatogramas
resultantes da ESL-PBT em amostras de abacaxi sem o
agrotdxico (branco da amostra), comparadas com padrdo de
carbaril a4 mg L.

Carbaril

Temo de Retencéo

Figura 2. Cromatograma do branco da amostra em comparativo com uma
solugdo do padrdo carbaril a 4 mg L.

Observa-se que o carbaril teve um tempo de retengdo
igual a 5,8 minutos e auséncia de interferentes no tempo de
reten¢do do principio ativo, demonstrando a seletividade do
método.

3.4 Avaliacdo do método ESL-PBT com utilizacdo do
planejamento fatorial 23

Para o processo de otimizacdo do método e anélise do
carbaril em abacaxi, foi conduzido um planejamento fatorial,
no qual trabalhou-se trés efeitos principais: (1) relacdo do
volume de &gua e solvente extrator, (2) adicdo de NacCl, (3)
solugdo extratora, com trés interacdes de dois efeitos, 12,13 e
23 e uma interagdo de trés efeitos, 123. A Tabela 3 apresenta as
porcentagens médias de recuperacdo, os efeitos principais
referentes a cada fator e ainda a interagéo entre eles.

Na Figura 3, nota-se que o aumento do volume de
solvente extrator, de 2 para 4 mL, reduziu as porcentagens de
recuperacdo do carbaril na amostra abacaxi em 5,04%. Ao
utilizar a mistura dos solventes, saindo do nivel mais baixo para
o nivel mais alto, a reducéo na porcentagem de recupera¢do do
carbaril é ainda mais expressiva 27,68%.

Avaliando o comportamento do fator (3) é perceptivel
que, partindo do nivel mais baixo (solucéo extratora ACN) para
0 nivel mais alto (solucdo extratora ACN/ACE), temos um
aumento de 2,56% na recuperacdo media. No entanto, este
comportamento ndo se repete quando se utiliza 4 mL de
solugdo extratora; nesta condi¢do, acontece uma reducdo de
20,08% na recuperagdo média do carbaril na amostra estudada.
Desta forma, verifica-se que a maior porcentagem média de
extracdo do carbaril na amostra abacaxi foi obtida utilizando 2
mL de &4gua e 2 mL da solugdo extratora ACN/ACE.
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Vieira et al. [41] obteve melhores resultados quando
na adicdo de acetonitrila e acetato de etila, visto que esse é
menos polar que a acetonitrila, e como os piretrides sdo
hidrofobicos, a adicdo de acetato de etila favoreceu na extracéo.
Esses resultados foram parecidos com o0s encontrados neste
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trabalho, o carbaril é um composto formado por um anel
benzénico, hidrofébico, apresentando melhores resultados
quando se utiliza a mistura extratora acetonitrila e acetato de
etila (ACN/ACE).

Tabela 3: Porcentagem de recuperacdo média (%R.M), efeitos principais e interagdo dos fatores referente ao planejamento fatorial 23.

Ensaios Fator (1) Fator (2) Fator (3) %R.M Efeitos Erros p-valor
1 01:01 0 ACN 97,03 | Fator 1* -16,44 + 4,35 0,01
2 01:02 0 ACN 97,375 | Fator 2 4,42 + 435 0,34
3 01:01 1,5 ACN 103,35 | Fator 3 -8,67 + 4,35 0,08
4 01:02 15 ACN 92,95 |Interacdo 1x2 143 + 4,35 0,75
5 01:01 0 ACN/ACE 103,1 | Interagdolx3* -11,41 £ 4,35 0,03
6 01:02 0 ACN/ACE 67,02 | Interacdo 2x3 347 + 435 0,45
7 01:01 15 ACN/ACE 102,76 | Interacdo 1x2x3 6,80 + 435 0,16
8 01:02 1,5 ACN/ACE 83,14
extratora além de diminuir os custos de analise, também
4 promove uma maior concentragdo do extrato, 0 que permite
limites de quantificacdo menores nas amostras reais. Os limites
-27,68 de deteccdo e quantificacdo do método proposto, determinados
ACN/ACE () I pelo método do sinal-ruido foram 0,04 mg kg* e 0,13 mg kg,
8 respectivamente.
S +2,56 -20,08
= 3.5 Aplicacdo em amostras comerciais
'-g Para analise das amostras reais de abacaxi, foram
51 ACN () —_— adquiridos frutos comercializados no municipio de Itumbiara-
= 5.04 GO. As amostras foram submetidas ao método ESL-PBT
“ i > otimizado, como descrito no ensaio 5 da Tabela 1.
2 mL 4mL Na Figura 4, sdo apresentados 0s cromatogramas
) ) resultantes do processo de extracdo das amostras reais em
Relaciio Volume de Agua ¢ solugiio extratora comparativo com um extrato do padrdo carbaril na
concentragdo de 4 mg L.

Figura 3. Diagrama para interpretacéo dos resultados.

Deste modo, levando em consideracdo a analise
estatistica apresentada na Tabela 3 e ainda o estudo realizado
com a ajuda do diagrama da Figura 3, o ensaio 5 foi escolhido
para as andlises das amostras reais de abacaxi. Como a adi¢do
de sal ndo foi estatisticamente significativa na extracdo do
carbaril, optou-se por ndo acrescentar a etapa de adigdo de sal
ao sistema, 0 que tornaria a analise mais demorada e com maior
custo.

Assim sendo, 0 método otimizado para a determinagao
e quantificacdo do principio ativo carbaril em amostras de
abacaxi consiste em pesar 1,0 grama de abacaxi triturado, polpa
e casca, seguindo da adicdo de 2 mL de &4gua e 2 mL da mistura
extratora ACN/ACE na proporcdo 81,25:18,75, viv; em
seguida, agitar o sistema em agitador do tipo vortex por 60
segundos. Como visto, 0 método otimizado demonstrou ser
rapido e com poucas etapas. O uso de 2 mL de solugdo
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Como pode ser observado na Figura 4, a linha
correspondente a solugdo do padréo carbaril (—) apresentou um
pico aos 5,8 minutos, indicando o tempo de retencdo do
carbaril. Observa-se, também, que em nenhum dos trés pontos
de coleta foi observado pico cromatografico no tempo de
retencdo do carbaril. Desta forma, as amostras comercializadas
nos pontos de coleta escolhidos, possivelmente ndo estdo
contaminadas com o principio ativo carbaril ou entdo os
residuos deste agrotdxico nos frutos estdo abaixo do limite de
deteccdo e quantificacdo do método. O limite de detec¢do do
carbaril no equipamento utilizado é de 0,1 mg L™, ou seja, essa
foi a menor concentracdo do agrotoxico capaz de gerar um sinal
no detector igual a trés vezes o ruido do equipamento. Os
limites de deteccdo e quantificagdo do método, também
determinados pelo método do sinal-ruido, foram 0,04 mg kg1 e 0,13
mg kg, respectivamente. Resultados semelhantes foram obtidos
por Rodrigues e colaboradores na analise de carbofurano em
Cucurbita pepo | (“abobrinha™) [24].
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Figura 4. Comparativo entre o extrato de uma solucéo do padréo carbaril a 4
ppm com (A) Amostras de abacaxi coletadas em supermercado, (B) Feira
Livre, (C) Vendedores Ambulantes.

4 Concluséo

O método otimizado para a determinagdo e
quantificacdo do carbaril em amostra de abacaxi, utilizando a
técnica de ESL-PBT e analise por cromatografia liquida de alta
eficiéncia, mostrou-se eficiente e pratico. Como visto, com
poucas etapas, baixos volumes de solvente e amostra, foi
possivel identificar e quantificar o principio ativo estudado.

As anélises realizadas nas amostras reais, coletadas no
municipio de Iltumbiara-GO, ndo apresentaram residuos de
carbaril em nenhum dos trés tipos de comercializagdo. Desta
forma, conclui-se que os frutos coletados para este estudo,
possivelmente ndo estavam contaminados com carbaril ou o
principio ativo estava abaixo do limite de detec¢do do método.
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AVALIATION OF THE
SLE-LTP IN THE DETERMINATION OF CARBARYL
IN SAMPLES OF PEARL PINEAPLE (ANANAS
COMOSUS) COMMERCIALIZED IN THE ITUMBIARA
CITY

ABSTRACT: The use of pesticides in Brazil has driven several
researches in food analysis, since the country is in a position of
prominence in the ranking of the largest consumers of these
compounds. The National Agency of Sanitary Surveillance
(ANVISA), through the Program of Analysis of Residues of
Agrochemicals in Foods (PARA), monitors the contamination
of food, observing in this way if the producers are making
correct use of these compounds. Therefore, the objective of this
research was to optimize the method Solid-Liquid Extraction
with Low Temperature Partition (SLE-LTP) for determination
of carbaryl in samples of Pineapple Pearl. The pineapple was
chosen because of the great commercialization in the region of
Itumbiara-GO and because it was one of the fruits that
presented pesticide residues above the allowed in the report
PARA in the years 2013 to 2015, released in 2016. For
optimization of the SLE-LTP method a complete factorial
design 23 was used to evaluate the simultaneous behavior of
three factors (volume ratio of water and solvent extraction,
addition of NaCl and extraction solution)
in triplicate. For the separation, identification and quantification
of carbaryl, High Performance Liquid Chromatography with
Ultraviolet Detector (HPLC-UV) was used. The SLE-LTP
method applied in the determination of carbaryl in pineapple
samples was simple and efficient, consuming small amounts of
solvents and samples, with good average recovery percentage.
The percentage of recovery of carbaryl in pineapple was
103.10% and the experiments with real samples of pineapple
marketed in the Itumbiara-GO did not present the presence of
carbaryl or those were below the limit of detection of the
analysis method.

Keywords: Carbaryl. Pineapple. SLE-LTP.
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