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VALIDACAO DE METODOS PARA ANALISE DE
RESIDUOS DE PACLOBUTRAZOL

Vera Lucia Ferracini'

Célia Maria Maganhotto de S. Silva®

A fruticultura tem-se caracterizado por apresentar um rdpido crescimento da drea plantada e uma forte
expanséo de sua produgdo. A necessidade crescente de elevar sua produtividade envolve vérios fatores, entre os
quais a utilizagdo de agroquimicos, como os reguladores de crescimento que alteram o comportamento fisiol6gico
das plantas. No Brasil, a exportacdo da manga esbarra em dois problemas fundamentais que sdo a qualidade do
fruto e a continuidade de remessas.

Com a finalidade de solucionar os problemas enfrentados e aumentar a rentabilidade da cultura com os

precos da entressafra, os produtores de manga utilizam o regulador de crescimento paclobutrazol (2RS, 3RS) -1-

(4-clorofenil)-4,4-dimetil-2-(1,2,4-triazol-1-yl)-1-pentano-3-ol, que, através da inibicdo da sintese de giberelina,
estringe o crescimento da planta e possibilita uma melhor manipulacdo do manejo da cultura. Esse produto é
persistente em solos devido & sua baixa mobilidade e & sua forte adsorcéo, principalmente na matéria organica.
Além disso, tem efeito negativo sobre a comunidade fungica do solo. Estudos conduzidos por Attiya et al. (1983) e

Hampton (1988) demonstraram que este regulador de crescimento permanece ativo no solo por muitos anos e

pode afetar severamente o crescimento e desenvolvimento dos cultivos subseqiientes pela reducdo do vigor

vegetativo.

No presente estudo, métodos de anélise de residuos de paclobutrazol estdo sendo validados para facilitar
0 monitoramento da qualidade dos solos e dos frutos em plantios comerciais de manga para exportacao. Estéd
sendo também validado o método de andlise do paclobutrazol, em meio de cultura, visando & avaliagdo do

crescimento de linhagens flngicas resistentes a este composto .
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A determinacao quantitativa dos residuos em solo e em manga esta sendo realizada por cromatografia
gasosa, usando coluna capilar HP5 e detector NPD. A determinacdo dos residuos em meio de cultura esté sendo
realizada por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE), utilizando coluna de fase reversa C,;.

As amostras de manga e solo estdo sendo extraidas de acordo com o método descrito por Stahly &
Buchanan (1986), com algumas alteracdes. Para andlise dos frutos, as amostras de manga sdo homogeneizadas
em ultra-turrax com 100mL de MeOH 80%. A fase liquida é filtrada e 0 MeOH é evaporado sob vdcuo em
evaporador rotatério, com o banho mantido a 35°C.

Para extracdo da matriz solo, sdo adicionados ao mesmo (10g.) 100mL de MeOH 80%. A mistura é agitada
mecanicamente em agitador por 24 horas e, a fase liquida separada por centrifugacéo & 8.000rpm, por 8 minutos.
Tanto para manga quanto para o solo, a fase aquosa resultante da etapa acima descrita tem seu pH ajustado para
11 com NaOH 6,5N, sendo entdo extraida por trés vezes com 50mL de diclorometano P.R.. Os extratos organicos
resultantes sdo combinados e evaporados em evaporador rotatério até quase a secura, sendo totalmente secos em
corrente de nitrogénio. Os residuos sdo redissolvidos em n-hexano P.R. e filtrados em membrana Millipore. As
solucdes finais das amostras, assim como padrdes de paclobutrazol em n-hexano sdo analisadas por cromatografia
gasosa.

Para estas matrizes, as porcentagens de recuperacao variaram de 78,5+ 14,8% a 112,4 +8,2%. O limite
de quantificacdo do método para solo e para manga foi de 0,25ug.g™"'No entanto, ainda estdo sendo feitas algumas
tentativas para diminuir este limite de quantificacdo, uma vez que o método de extracido testado ainda contém um
interferente. No presente momento, avalia-se o0 procedimento metodolégico para a eliminacdo do mesmo. Desta
forma, acredita-se que o limite de quantificacédo serd alterado para um valor mais baixo, tornando, assim, o método
de andlise mais sensivel.

Para avaliar o potencial de degradacdo do paclobutrazol por microorganismos do solo é necessério uma
metodologia rapida, que permita selecionar as linhagens degradadoras. Desta forma, utiliza-se, em primeiro
momento, a degradacao em meio de cultura.

Os microrganismos sao previamente isolados dos solos que recebem aplicacdo do produto. Posteriormente,
eles sdo crescidos em meio de cultura mineral liquido suplementado com paclobutrazol como unica fonte de
carbono e energia.

Para a validacdo do método analitico, foram estabelecidas as porcentagens de recuperacdo do
paclobutrazol, determinadas em meio de cultura suplementados com 8ug.mL" do mesmo.

As amostras em meio de cultura sao filtradas em membrana Millipore e injetadas diretamente para anélise
em um cromatdgrafo liquido de alta eficiéncia. A coluna utilizada para anélise é a de fase reversa C,,, com fluxo de

0,7mL.min", utillizando detetor ultravioleta, Ay @220 nM.

'max.

O paclobutrazol apresentou recuperacdo percentual média de 88 + 6,46%, com boa reprodutibilidade,
como mostra o valor de desvio padrao apresentado. Os valores de recuperacéo aceitos para a validacido de métodos
analiticos devem estar entre 70 -110%. A estimativa de desvio padrdo ndo deve ser superior a 15% em relacio ao
valor médio, AOAC International (1995). O limite de quantificacdo para meio de cultura esta sendo estabelecido.

Neste caso, ficou demonstrado que a andlise direta para amostras em meio de cultura é valida.
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O uso de uma determinada metodologia analitica deve sempre ser precedido de uma validacdo para
permitir sua aplicabilidade. Para uma validacdo completa de método, muitas etapas sdo necessarias, como
eficiéncia do sistema de extracéo e eficiéncia do procedimento analitico.

A validacdo dos métodos para anédlise nas matrizes solo, manga e meio de cultura estdo em andamento
para posterior monitoramento da qualidade dos solos e dos frutos de manga para exportacdo. Este monitoramento
nos ajudara a acompanhar a cadeia produtiva de manga, beneficiando diretamente os produtores para exportacao
em relacdo ao fornecimento de informacdes sobre a qualidade dos frutos produzidos no vale do Rio S&o Francisco.
O monitoramento de agrotéxicos & importante, pois ird contribuir para minimizacdo do impacto no ambiente,

visando ao controle da utilizacdo desses produtos em frutiferas, obedecendo assim as normas da ISO 14.000.
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