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RESUMOS Resíduos de aldicarb em laranjas Valência e Natal foram determinados por cromatografia 
de gás. 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 após a aplicação, para Valência, e aos 10, 20, 31 e 42 dias para laranja 
Natal. Os resíduos totais de aldicarb foram analisados na forma do metabólito sulfona. Os resíduos 
foram detectados em laranja Valência apenas nas amostras de 60 dias, em teores de 0,03 ppm (uma 
amostra) e variáveis 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 - 
g062 ppm e de 0,042 ppm - 0,159 ppm, para as dosagens de 20 e 40 g p.a.fplanta. Em nenhuma 
amostra os resíduos atingiram a tolerância estabelecida pela legislação (0,2 ppm). 
Termos para indexaçio: citros, resíduos em citros, inseticidas. 

ALDICARB RESIDUES IN VALÊNCIA AND NATAL ORANGES 
DETERMINED BY GAS CHROMATOGRAPI-IY 

ABSTRACT- Aldjcarb residues in Valência and Natal oranges were determined by gas chromatography 
in the State of São Paulo, Brazii. The Insecticida was applied at the dosages 20 and 409 ofa.i.Itree. 
Samples were collected at 11,21,30, 34,60 and 79 days after application for Valéncia, and at 10,20, 
31 and 42 days for Natal oranges. Total aldicarb residues were analyzed as the sulfone metabotite. 
The residues were only detected in Valência oranges iii 60 da',' samples: 0,03 ppm (one sample) and 
varying from 0.024 ppm to 0.044 ppm for the dosages of 20 and 40 g of a.i.Itree, respectively. 
They were found in Natal oranges In ali samples, varying from 0.029 ppm to 0.062 ppm and from 
0.042 ppm to 0.159 pprn for the doMges  of 20 and 409 of aJ./tree. The residues did not reach the 
official tolerance limit (0.2 ppm) in any sample. 
Index terms: citws, residues in citnjs, insecticides. 

INTRODUÇÃO 

A importância crescente e incontestável da citri-
cultura no Brasil tem aumentado o interesse cien-
tífico em vários aspectos da cultura, incluindo a 
pesquisa sobre resíduos de defensivos agrícolas, a 
respeito de exportações e consumo interno. 

Em face de alguns problemas de pragas na re-
gião sudeste, especialmente ácaros (da falsa-ferru-
gem e da gema), moscas das frutas, cochonilhas e 
pulgões, as culturas são regularmente tratadas com 
o propósito de impedir os danos que podem ser 
causados por esses agentes nocivos. 
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Pelos prejuízos que pode causar nos frutos e fo-
lhas, o ácaro da falsa-ferrugem, Phyllocoptruta 
oleivora (Ashm, 1879) (Acarina: Eriophyidae), 
tem recebido grande atenção por parte dos ento-
mologistas brasileiros; seu controle é feito com o 
uso de acaricidas ou inseticidas-acaricidas, e dentre 
estes, o inseticida carbamato aldicarb, que tem 
crescido em importância nos últimos anos. 

Tavares et aL (1980), Marconato et ai. (1980), 
Fagan et ai, (1978) e Brunelli Júnior et ai. (1978), 
entre outros, relataram excelentes resultados do 
inseticida granulado a 10% (Temik 10) no controle 
da praga. 

Com relação a resíduos nos frutos, lwata etal. 
(1977) encontraram valores indicativos da presen-
ça deles em casca e polpa de laranja Valência. 

O objetivo deste trabalho foi avaliar resíduos 
de aldicarb em laranja (fruta toda), após uso do 
inseticida para controle do ácaro da falsa-ferru-
gem, em amostras colhidas no campo, e correla-
cionar esses níveis com a tolerância estabelecida 
pela legislação brasileira. 

Pesq. agropec. bras., Brasilia, 21 (6):593-596,jun. 1986. 



594 
	

G.C. DE BATISTA etal. 

MATERIAL E MÉTODOS 

Experimentos e tratamentos 

Foram instalados dpis experimentas: um, na fazenda 
Retiro, no município de Araraquara, SP, e outro, na fa-
zenda Estância, em Piraçununga, SP. Anibos constaram 
dos mesmos tratamentos e número de repetições (3). O 
experimento em Araraquara foi instalado com a aplicação 
do inseticida, em 23.10.82, usando-se a cultivar Valência, 
e o de Piraçununga, em 10.1182, com a cultivar Natal. 

Os tratamentos e as dosagens foram os seguintes: 

Tratamento 	g p,a./ 	g prod. com./ 	kg pajha planta 	planta 

A (testemunha) 	- 	- 	 - 
B 	 20 	200 	 4 
C 	 40 	400 	 8 

O produto comercial granulado, contendo 10% do 
princípio ativo (Temik 10), foi aplicado em seis sulcos 
(três sulcos paralelos, de cada lado das entrelinhas), dis-
tantes 40 cm entre si, estando o primeiro na projeção da 
copa, e com 5 cm a 10cm de profundidade. 

cada parcela experimental foiconstituída de quatro 
plantas, sendo ambos os pomares bem homogêneos, vis-
tosos estando em ótimo desenvolvimento vegetativo. 

Amostragens dos experimentes e processamento 

em laboratório 

As amostras foram colhidas aos 11, 21, 30, 34, 60 e 79 
dias após a aplicação, no experimento de Araraquara, e 
aos 10, 20, 31 e 42 dias, no de Piraçununga, sendo cons-
tituídas de dez frutos cada uma- Estes foram colhidos ao 
acaso, na periferia e região interna das árvores. 

Os resíduos foram determinados na fruta toda, não ha-
vendo, pois, determinação em separado, na casca e na 
polpa, como é freqüente. Em cada amostra, de cada laran-
ja, foi retirada uma fatia com cerca de 1 cm de espessura, 
da parte central da fruta; estas fatias foram homogeneiza-
das em liquidificador de alta rotação, e da massa resultan-
te foram pesadas duas subamostras, de 508  cada uma. 

Para a preparação das amostras e análise dos resíduos, 
foi usado o método Aldicarb - FPD - General, da Union 
Carbide Corporation (1973), pelo qual se analisam os resí-
duos tóxicos de aldicarb, aldicarb sulfóxido e aldicarb sul-
fona, na forma do metabólito sulfona (resíduos totais). 

Os resíduos foram extraídos das subamostras com uma 
mistura de 200 ml de acetona com água (3:1), no liquidi-
ficador, ao qual se juntaram 10 ml de ácido peracético a 
9%. Após filtragem a vácuo, tomou-se uma aliquota cor-
respondente a metade do extrato, a qual foi, a seguir, 
submetida a agitação magnética por 15 minutos, para 
completa oxidação dos resíduos à forma de aldicarb sul-
fona. - 

Foram acrescentados 30 ml de solução de NaHCO 3  a 
10%, e deixou-se a mistura em agitação por mais 30 mi- 
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nutos, para neutralizar oexcesso do ácido. O extrato foi, 
a seguir, transferido para um funil de separação, e extra(-
do quatro vezes com 25 ml de clorofórmio. 

Na seqüéncia, o extrato foi concentrado em evapora-
dor rotativo a vácuo, e submetido a limpeza em coluna de 
florisil, comeluição efetuada usando-se 100 ml de uma 
mistura de acetona com éter etílico (1:1). Após nova com 
centração, o extrato foi dissolvido em um volume de ace-
tona (usualmente, 5 ml) para a análise. 

Análise 

As amostras foram analisadas por cromatografia de 
gás, em aparelho equipado com detector fotométrico 
de chama e provido de filtro específico para enxofre 
(394 nm), e coluna cromatográfica de vidro de 180cm 
de comprimento, 2 mm de diâmetro interno, fase lí-
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 nitrogênio de 35 mI/min. Os fluxos 
de hidrogênio e de ar foram de 80 e 100 mI/min; as tem-
peraturas do vaporizador e do detector foram de 180 0C 
e 200°C, respectivamente, Nestas condições, o tempo 
de retenção do aldicarb sulfona foi de 4 mm. e 15 seg., 
aproximadamente; a quantificação foi feita por compa-
ração das alturas dos picos das amostras e padrôes. As in-
jeções foram feitas na seqüência: padrão, amostra, amos-
tra, padrão. 

Através de estudos de fortificação do substrato, o mé-
todo analítico mostrou limite de detecção de 0,02 ppm, 
com recuperação média de 88% ± 3%. 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Nas 54 amostras, provindas de Araraquara, os 
resultados indicaram resíduos inferiores ao limite 
de detecção do método ('c 0,02 ppm), com exce-
ção das colhidas aos 60 dias após a aplicação 
(quinta coleta) (Tabela 1), tornando-se novamen-
te não-detectáveis na coleta seguinte (79 dias). Nas 
de dosagem de 20 g de p.adha, apenas uma parcela 
mostrou contaminação detectável (0,03 ppm); as 
demais revelaram resíduos não detectáveis. Na do-
sagem de 40 g  de p.a./planta, todas as repetições 
tiveram resíduos detectáveis, variáveis de 0,024 ppm 
a 0,044 ppm, com média de 0,034 ppm ± 0,014 ppm. 
Iwata et ai, (1977), trabalhando com dosagem de 
10 Ib de p.aiacre  (11 kg de p.a.Iha), em experi-
mento semelhante, enontraram resíduos que fo-
ram mais altos em amostras de 45 dias, e que nes-
ta ocasião atingiram níveis de 0,03 ppm na fruta 
toda. Valor similar, porém menor, foi detectado 
em amostras de 71 dias. 



FIG. 2- Cromatogramas típicos de: A) padro anal(tico 
de aldicarb sulfona (1 ng); 8) amostra de laranja 
Natal, terceira coleta, 31 dias, 40 gp.a./planta. 
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Os resultados encontrados nas 36 amostras pro-
venientes do experimento de Piraçununga acham-
-se na Tabela 2 e Fig. 1. Nessas, os resíduos foram 
encontrados em todas as coletas de ambos os tra-
tamentos com o inseticida. Eles foram mais altos 
na coleta feita aos 20 dias após a aplicação (segun-
da coleta), diminuindo nas amostragens subseqüen- 1 
tes Os resíduos 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, menores do que à dobro. Alguns cro-
matogramas obtidos do padrão e de amostra de 
campo são mostrados na Fig. 2. 

ToIrkci. p..nWd. no 

• 	 o 401.paJn• 
• 	 20g.JpSu 

Uo. Sta mln.d° 0.02 0.nI 

Olha APÓS A ntic.çÃO 

EIG. 1. Resíduos totais de eldicarb encontrados em laran-
jas Natal- Fazenda Estância, Piraçununga, SP. 

TABELA 1. Resíduos de aldicarb em laranjas Valência-
quinta coleta, 60 dias após a aplicação - Fa-
zenda Retiro - Araraquara, SI'. 

Repetições (ppm) 
Tratamento Média (ppm) 

1 2 3 

B No 5  0,03 ND 0,03 
C 0,024 0,035 0,044 0,034 ± 0,014 

5 ND - nk-detectável, ou res(duos inferiores e 0,02 ppm. 

TaSLA 2. Rníduo. 4. ,Idlwb .a WrJ.í M2 - P.s.d. todaS, P.çn.a, R. 

R.ç..tIç04n Ippml 

D1 	op4. • .pllc.çlo Tr.wn.n'o MÉdio Ipo..) 

1 2 3 

A NO NO- NO 	 NO 

lO 5 NO NO 0,03 	403 
0045 4042 4042 	4043 ± 0.02 

A NO NO NO 	 NO 

20 5 0.062 4046 0,004 	0064 t 0,006 

C 0121 0.150 4110 	0.130 ± 0.026 

A NO NO NO 	 NO 

31 5 0.064 0,021 NO 	4042 ± 4015 

c 0,138 0,000 0.048 	4060 * 4045 

A NO NO NO' 	-NO 

42 5 NO 0.06 NO 	 406 

C. - 4061 4043 0,068 	4067 ± 0,012 

A Secretaria Nacional de Vigilância Sanitária do 
Ministério da Saúde (Brasil. Leis, decretos, etc. 
1984), estabeleceu tolerância de 0,2 ppm de aldi-
carb na fruta toda, e período de caréncia de 60 
dias. Nas amostras de ambos os experimentos, qua-
se todas colhidas dentro desse período não foram 
detectados resíduos tóxicos acima da tolerância 
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oficial. Verifica-se, pois, que a boa prática agríco-

la, a!iada à observação do período de carência, 

conduz a níveis de resíduos satisfatórios do inseti-
cida em laranja, dentro dos limites estabelecidos 

pe!a legis!ação. 
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