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RESUMO -« Residuos de aldicarb em laranjas Valéncia e Natal foram determinados por cromatografia
de gas, O inseticida foi aplicado nas dosagens de 20 e 40 g p.a./planta, As amostras foram colhidas aos
11, 21, 30, 34, 60 e 79 dias apds a aplicagdo, para Valéncia, e aos 10, 20, 31 ¢ 42 dias para laranja
Natal. Os residuos totais de aldicarb foram analisados na forma do metabdlito sulfona. Os residuos
foram detectados em laranja Valéncia apenas nas amostras de 60 dias, em teores de 0,03 ppm {(uma
amostra) e varidveis de 0,024 ppm - 0,044 ppm para as dosagens de 20 e 40 g p.a./planta, respectiva-
mente. Eles foram encontrados em laranja Natal em todas as amostras, variando de 0,029 ppm -
0,062 ppm e de 0,042 ppm - 0,159 ppm, para as dosagens de 20 e 40 g p.a./planta. Em nenhuma
amostra os residuos atingiram a tolerdncia estabelecida pela legistagio (0,2 ppm).

Termos para indexagdo: citros, residuos em citros, inseticidas.

ALDICARB RESIDUES IN VALENCIA AND NATAL ORANGES
DETERMINED BY GAS CHROMATOGRAPHY

ABSTRACT - Aldicarb residues in Valéncia and Natal oranges were determined by gas chromatography
.in the State of S30 Paulo, Brazil. The insecticide was applied at the dosages 20 and 40 g of a.i./tree,
Samples were collected at 11, 21, 30, 34, 60 and 70 days after application for Valéncia, and at 10, 20, -
31 and 42 days for Natal oranges. Total aldicarb residues were analyzed as the sulfone metabolite.
The residues were only detected in Valéncia oranges in 60 day samples: 0,03 ppm (one sample} and
varying from 0.024 ppm to 0.044 ppm for the dosages 0f 20 and 40 g of a.i./tree, respectively.
They were found in Natal oranges in all samples, varying from 0.029 ppm to 0.062 ppm and from
0.042 ppm to 0.159 ppm for the dosgges of 20 and 40 g of a.i./tree, The residues did not reach the
official tolerance limit (0.2 ppm} in any sample,

Index terms; citrus, resicues in citrus, insecticides.

INTRODUGAOD

A importincia crescente e incontestdvel da citri-
cultura no Brasil tem aumentado o interesse cien-
tifico em virios aspectos da cultura, incluindo a
pesquisa sobre residuos de defensivos agricolas, a
respeito de exportagdes e consumo interno.

Em face de alguns problemas de pragas na re-
giio sudeste, especialmente icaros (da falsa-ferru-
gem e da gema), moscas das frutas, cochonilhas &
pulgdes, as culturas sio regularmente tratadas com
o propésito de impedir os danos que podem ser
causados por esses agentes nocivos.
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Pelos prejuizos que pode causar nos frutos e fo-
lhas, o dcaro da falsa-ferrugem, Phyllocoptruta
oleivora (Ashm., 1879) (Acarina: Eriophyidae),
tem recebido grande atengdo por parte dos ento-
mologistas brasileiros; seu controle ¢ feito com o
uso de acaricidas ou inseticidas-acaricidas, e dentre
estes, o inseticida carbamato aldicarb, que tem
crescido em importincia nos (ltimos anos,

Tavares et al. (1980), Marconata et al, {1980),
Fagan et al. (1978) e Brunelli Janior et al. (1978),
entre outros, relataram excelentes resultados do
inseticida granulado a 10% (Temik 10) no controle
da praga.

Com relagio a residuos nos frutos, Iwata et al,
{1977) encontraram valores indicativos da presen-
ga deles em casca ¢ polpa de laranja Valéncia.

O objetivo deste trabalho foi avaliar residuos
de aldicarb em laranja (fruta toda), apés uso do
inseticida” para controle do 4caro da falsaferru-
gem, em amostras colhidas no campo, e correla-
cionar esses niveis com a tolerincia estabelecida
pela legislagdo brasileira.
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MATERIAL E METODOS

Experimentos e tratamentos -

Foram instalados dpis experimentos: um, na fazenda
Retiro, no municipio de Araraquara, SP, e outro, na fa-

zenda Estincia, em Piragununga, SP, Ambos constaram ‘

dos mesmos tratamentos e namero de repeticdes (3), O
experimento em Araraquara foi instalado com a aplicagio
do inseticida, em 23.10.82, usando-se a cultivar Valéncia,
¢ 0 de Piragununga, em 10.12.82, com a cultivar Natal.

Qs tratamentos e as dosagens foram os seguintes:

Trat " gpa/ gprod. com./ a
ratamento planta planta kg p.a.fha

A (testemunha) - - -

B 20 200 4

C 40 " 400 8

O produto comercial granulado, contendo 10% do
principio ative (Temik 10), foi aplicado em sejs sulcos
(trés sulcos paralelos, de cada lado das entrelinhas), dis-

tantes 40 cm entre si, estando o primeiro na pro_leg:ao da -

copa, ¢ com 5 cm a 10 cm de profundidade.

Cada parcela experimental foi constituida de quatro
plantas, sendo ambos os pomates bem homogéneos, vis-
tosos estando em 6timo desenvolvimento vegetativo,

Amostragens dos experimentos e processamento
em laboratério

As amostras foram colhidas aos 11, 21, 30, 34, 60¢e 79
dias 2pos a aplicagdo, no experimento de Araraquara, €
aos 10, 20, 31 e 42 dias, no de Piragununga, sendo cons-
tituidas de dez frutos cada uma. Estes foram cothidos ao
acaso, na periferia e regido interna das arvores. .

Os residuos foram determinados na fruta toda, nio ha-
vendo, pois, determina¢io em separado, na casca ¢ na
polpa, como & freqiiente. Em cada amostra, de cada laran-
ja, foi retirada uma fatia com cerca de 1 ¢m de espessura,
da parte central da fruta; estas fatias foram homogeneiza-
das em liquidificador de alta rotacdo, e da massa resultan-
te foram pesadas duas subamostras, de 50 g cada uma.

Para a preparagio das amostras e andlise dos residuos,
foi usado o método Aldicarb - FPD - General, da Union
Carbide Corporation (1973), pelo qual se analisam os resi-
duos toxicos de aldicarb, aldicarb sulféxido e aldicarb sul-
fona, na forma do metabdlito sulfona (residuos totais).

Os residuos foram extraidos das subamostras com uma
mistura de 200 m} de acetona com dgua (3:1), no liquidi-
ficador, ao qual se juntaram 10 ml de dcido peracético a
9%. Apbs filtragem a vacuo, tomou-se uma aliquota cor-
respondente a metads do extrato, a qual foi, a seguir,
submetida a agitagio magnética por 1§ minutos, para
completa oxidagdo dos residuos & forma de aldlcarb sul-
fona.

Foram acrescentados 30 ml de solugio de NaHCO;3 a
10%, e deixou-se a mistura em agitagfo por mais 30 mi-
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nutos, para neutralizar oexcesso do dcido. O extrato foi,
- a seguir, transferido para um funil de separagdo, e extraf-
do quatro vezes com 25 ml de cloroformio,

Na seqiiéncia, o extrato foi concentrado em evapora-
dor rotative a vicuo, e submetido a limpeza em coluna de
florisil, com eluigio efetuada usando-se 100 ml de uma
mistura de acetona com éter etilico (1:1). Apds nova con-
centragdo, o extrato foi dissolvido em um volume de ace-

- tona (usualmente, 5 ml) para a andlise.

Anélise

As amostras foram analisadas por cromatografia de
gds, em aparelho equipado com detector fotométrico
de chama e provido de filtro especifico para enxofre
(394 nm), e coluna cromatogrifica de vidro de 180 cm
“de comprimento, 2 mm de diimetro interno, fase Ii-
quida de Reoplex 400 a 5%, suporte Chromosorb W,
AW-DMCS 60/80 mesh. A coluna foi operada a 170°C,
com um fluxo de nitrogénio de 35 ml/min, Os fluxos

. de hidrogénio e de ar foram de 80 ¢ 100 ml/min;as tem-
peraturas do vaporizador e do detector foram de 180°C
e 200°C, respectivamente, Nestas condigdes, o tempo
de retengiio do aldicarb sulfona foi de 4 min. e 15 seg.,
aproximadamente; a quantificagio foi feita por compa-
ragao das alturas dos picos das amostras e padres. As in-
jegBes foram feitas na sequencxa padrdo, amostra, amos-
tra, padrio.

Através de estudos de fortl.flcagao do substrato, o mé-
todo analitico mostrou limite de detecgio de 0,02 ppm,
com recuperagio média de 83%  3%.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Nas 54 amostras, provindas de Araraquara, os
resultados indicaram residuos inferiores ao limite
de detecgio do método (< 0,02 ppm}, com exce-
¢io das colhidas aos 60 dias apés a aplicagdo
{quinta coleta) (Tabela 1), tornando-se novamen-
te nio-detectiveis na coleta seguinte (79 dias), Nas
de dosagem de 20 g de p.a./ha, apenas uma parcela
mostrou contaminagdo detectivel (0,03 ppm); as
demais revelaram residuos nio detectdveis. Na do-
sagem de 40 g de p.a./planta, todas as repeti¢es
tiveram residuos detectiveis, varidveis de 0,024 ppm
a 0,044 ppm, com média de 0,034 ppm % 0,014 ppm.
Iwata et al, (1977), trabalhando com dosagem de
10 Ib de p.a.facre (11 kg de p.a./ha), em experi-
mento semelhante, encontraram residuos que fo-
ram mais altos em amostras de 45 dias, e que nes-
ta ocasiio atingiram niveis de 0,03 ppm na fruta
toda. Valor similar, porem menor, foi detectado
em amostras de 71 dias,
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Os resultados encontrados nas 36 amostras pro-
venientes do experimento de Piragununga acham-
-s¢ na Tabela 2 ¢ Fig. 1. Nessas, os residuos foram
encontrados em todas as coletas de ambos os tra-
tamentos com o inseticida. Eles foram mais altos
na coleta feita aos 20 dias apds a aplicagZo (segun-
da coleta), diminuindo nas amostragens subseqiien-
tes. Os res{iduos foram sempre mais altos no trata-
mento que recebeu 40 g de p.a./planta, sendo estes
valores, em algumas coletas, maiores do que o
dobro do outro tratamento (20 g de p.a./planta),
e, em outros, menotes do que & dobro, Alguns cro-
matogramas obtidos do padric e de amostra de
campo sio mostrados na Fig, 2,

TABELA 1. Resfduos de aldicarb em laranjas Valéncia -
quinta coleta, 60 dias apds a aplicagdo - Fa-
zenda Retiro - Araraquara, SP, .

Repaticdes (ppml

Tratamento . Média (ppm)
1 2 3
B ND® 0,03 ND 0,03
c 0,024 0,035 0,044 0,034 £ 0,014

SND = nio-detectivel, ou res(duos inferiores a 0,02 ppm,

TABELA 2. Rauiduos de abdicarb ¢m \ranjes Natal - Patenda Estincia, Mragunungs, SF.

Repatigbes (pprﬁl

Dim apén 8 ' tr Midia (ppm}
1 2 3

A NO ND - ND ND

10 -] ND ND 0,03 [X:%]
[ 0048 0,042 0,042 0,043 % 0,02

A ND ND ND NE
20 [ ] 0.062 0,048 0,054 0,084 £ D008
c o1 0150 6110 0,130 £ 0026

A ND ND ND . ND
N [ 0,064 0,020 NG . 0042 £ 0B
c 0,138 080 0,048 6,080 £ 0,048

A ND ND ND ¢ «ND

[H B ND 0,08 ND 008
c., 0,081 0,082 0,088 0,087 £ 0,012

A Secretaria Nacional de Vigilincia Sanitiria do
Ministério da SaGde (Brasil. Leis, decretos, etc,
1984), estabeleceu tolerincia de 0,2 ppm de aldi-
carb na fruta toda, ¢ periodo de caréncia de 60
dias, Nas amostras de ambos os experimentos, qua-
se todas colhidas dentro desse perfodo nio foram
detectados residuos tbxicos acima da tolerincia
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FIG. 2. Cromatogremas tipicos de: A) padrio analftico
de aldicarb sulfona {1 ng}; B) amostrade laranja
Natal, terceira coleta, 31 dias, 40 gip.a./planta.
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oficial. Verifica-se, pois, que a boa pritica agrico-
la, aliada 3 observagio do periodo de caréncia,
conduz a niveis de residuos satisfatéries do inseti-
cida em laranja, demtro dos limites estabelecidos
pela legislagia,
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