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A piroxasulfona € um herbicida pré-emergente indicado para combater plantas
daninhas em batata, café, cana-de-acucar, soja, milho, trigo dentre outras
culturas. No Brasil, este herbicida teve sua autorizacdo de comercializacéo e
uso em 2020, sendo classificado como um agrotoxico de baixa toxicidade a
humano, porém com elevado potencial de contaminacdo ambiental. Devido a
sua recente insercdo no mercado mundial de agrotdxicos, até o momento, sédo
raros os estudos envolvendo o desenvolvimento de métodos de extracdo para
0 monitoramento deste herbicida em matrizes ambientais como a agua, o solo
e o mel. Por isso, o objetivo deste estudo foi otimizar e validar a extracao
liquido-liqguido com purificacdo em baixa temperatura (ELL-PBT) para
determinar residuos de piroxasulfona em amostras de mel empregando a
cromatografia em fase gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM).
Este método se baseia em fortificar uma amostra de 4 g de mel com a solugéo
de trabalho do herbicida e, deixar em repouso por 1 h para evaporagéo do
solvente e interagdo do analito com a matriz mel. Em seguida, adicionam-se



4,00 mL de &gua ultrapura no frasco para diminuir a viscosidade do mel.
Posteriormente, 8,00 mL da fase extratora foram adicionadas a amostra de mel
fortificada, seguida de agitacdo em vortex por 1 min. O sistema foi mantido a -
20 °C por 1 h, com o objetivo de promover a separacédo das fases organica e
aguosa por meio da solidificacdo da fase aquosa e do mel. A fase organica
liquida foi transferida para um tubo de polipropileno contendo 0,500 g de sulfato
de sédio anidro (Na2S04), agitada em vortex por 30 s e centrifugada a 4000
rpm por 5 min. Em seguida, 1,5 mL do extrato orgénico obtido foi transferido
para um vial e analisado por CG-EM. Neste estudo, quatro fases extratoras
foram avaliadas (acetonitrila, acetonitrila+acetato de etila 6,5:1,5, acetonitrila
com 0,1% (v/v) de &cido férmico e acetonitrila com 0,1% (v/v) de acido acético).
Apos otimizacdo, o método de extracdo foi validado em termos de seletividade,
limite de quantificagc&o, exatidao, precisao e efeito de matriz. Os resultados da
otimizacdo indicaram que, a fase extratora constituida por acetonitrila e
acetato de etila atingiu as melhores taxas de recuperacdo (103 + 9%) com
menor namero de interferentes. Os resultados de validacdo revelaram que a
ELL-PBT foi seletiva, pois o cromatograma do extrato da matriz isenta deste
herbicida ndo apresentou nenhum interferente no tempo de retencdo da
piroxasulfona. O método foi preciso e exato pois apresentou taxas de
recuperagdo entre 101 e 111%, com desvio padréo relativo (DPR) inferior a
10%, ou seja, dentro da faixa de 70 a 120% e DPR menor que 20%,
respectivamente. O limite de quantificacédo foi 3 pg kg-1 e a faixa de linearidade
foi de 3 a 225 g kg-1. Portanto, os dados obtidos neste estudo mostraram que
a ELL-PBT € uma alternativa eficiente e segura para o monitoramento de
residuos de piroxasulfona em amostras de mel.
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