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ABST~CT 

Distribution of a ldicarb r esidues in " siciliano" lemons 
determined by gas chromatography 

Aldicarb res idues in peel, bagasse and juicc in " sicilia 
no " lemons were determined by gas chromatography in the State 
of São Paulo , Brazi l . The insectici de was applied at the fol
lowing dosages: A) 20 g and B) 40 g a . i/tree. Fruit samples 
were collected 45 days after application . Total aldicarb resi 
dues were analyzed. as the sulfone metabolite . 

Residues were detected in al l peel, b agasse and j uice sam 
ples of t r eated plants , ranging from (dosages A and B, r espec 
tively) : pee l 0 .14-0. 3 7 ppm and 0 . 5 4-1. 0 ppm ; bagasse 0 . 07-0.iõ 
ppm and 0 .1 6- 0 . 2 1 ppm ; and juice 0.04~0-05 ppm and 0.08-0.18 
ppm . 
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I NTROOUÇAo 

A importância crescente da citricultura no Brasil aumen
tou o interesse científico em vários aspectos da cultura, in
cluindo a pesquisa em resíduos de defensivos agrícolas , com 
respeito à exportações e consumo interno. 

Devido a alguns problemas de pragas na região sudeste , 
especialmente ácaros (da falsa - ferru gem e da gema) , mosca s das 
frutas, cochonilhas e pulgões, as culturas são r egularme nte 
t r atadas com o propósito de se impedir os danos que pode m ser 
causados por esses agentes nocivos . 

Pelos prejuízos que podem causar nos frutos e folhas de 
laranjeiras e limoeiro, o ácaro da falsa ferrugem, Pliyllouop 
t r uta oZ.eivo r a (Asm., 7879) (Acarina, Eriophyidae ) t e m recebi 
do grande atenção por parte dos entomologistas ; seu controle 
é feito com o uso de acaricidas ou inseticidas - acarici das, e 
dentre estes , o inseticida carbamato sistémico aldicarb tem 
crescido em importância nos últimos anos. 

BRUNELLI Jr . et alii (1978), FAGAN e_t alii (1978) e TAVA 
RES et alii (1980) , entre outros , relataram excelentes r esul= 
tados do inseticida granulado a 70 % (Te mik 10 ) no contrôlc da 
praga , em laranjeiras . 

Com r elação a resíduos nos frutos, IWATA et alii (1 97 7 ) 
encontraram valores indícativos da pr esença dP.les em casca e 
polpa de laranja Valência . 

O o bjetivo desse trabalho foi aval i ar a distribuição de 
resíduos de a ldicarb em casca (matéria prima para óleos e ssen 
ciais), bagaço (pe ctina ) e suco de limão, após u s o de i nseti= 
cida para controle do " ácaro da falsa ferrugem" , em amostras 
colhidas no campo, e correlacionar esses níveis com a tolerân 
eia estabelecida pela legislação brasileira. 

MATERIAL E METOOOS 

Experimento e tratamento 

O experimento foi instalado na Fazenda Paula Souza, nomu 
nicípio de Botucatu- SP , sendo usada a cultivar limão sicilia= 
no. A aplicação do i nseticida deu- se em 13/11/1984, com o uso 
da formulação granulada de aldicarb contendo 15% do princípio 
ativo (nova formulação); os tratamentos , com três r e pe t i çõe s 
cada um, e suas dosagens foram os seguintes: 

tratame nto g p.a./planta 

A 20 
B 40 
e (testemunha) 

g prod.com./planta 

167 
333 
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O inse ticida foi aplicado em sulcos de 5- 10 cm de profu~ 
dida de, situados na projeção da copa das árvores . 

Amostragem e processamento em l abo r atõrio 

As amostras foram colhidas em 28/ 12/ 1984 , 45 dias após a 
aplicação , sendo constituídas de 20 limões cada uma , que fo
ram colhidos ao acaso, na perifer ia e região interna das árvo 
res . 

No laboratório , as amostras foram prepar adas para deter
minação dos resíduos em separado , i sto é , na casca , no suco e 
no bagaço , seguindo- s e basicamente a proposi ção . de GUNTHER 
(1969) . Dessa maneira , as cascas foram separadas da pol pa com 
auxílio de um descascador de a 1"umínio e foram moídas e m noinho 
marca Lico , sendo o materia l obtido , homogeneizado. Das pol
pas foi e xtraído o suco , com auxílio de um espremedor mar ca 
Walita; com o uso de um vazador de metal de 2 cm de diâmetro 
por 12 cm de comprime nto fo i retirado um pedaço de cada baga
ço (conte ndo o albedo), s e ndo o material resultante homogenei 
zado em um liqui dificador comum . Da massa resultante foram pe 
sadas amostras de cada substrato (casca, bagaço ou suco),cons 
tituídas de 50 g cada uma . Foram , pois, analisadas 27 amos= 
tras , s e ndo nove de cada substrato . 

A preparação das amostras (extração e limpeza do extr a 
to) e análise dos resíduos foram baseadas no método Aldicarb 
- FDP - General , da UNION CARBIDE CORPORATION (1 973 ) , pel o 
qual se analisam os resíduos tóxicos de aldicarb, aldicar bsul 
fóxido e aldicarb sulfona , na forma do metabólito sulfona (re 
síduos totais ). -

Os resíduos foram extraídos das amostras com uma mistura 
de 200 ml de acetona CXllll água (3 :1), ro liquidificador , ao qual 
se juntavam 10 ml de ácido peracético a 9% . Após filtragem a 
vácuo , tomou- se uma alíquota corr espondente à metade do extra 
to, que foi, a seguir, submetida à agitação magnética por 15 
minutos, para completa oxidação dos resíduos à forma de aldi
carb sulfona . 

Juntaram- se 30 ml de solução de NaHCO, a 10% , e deixou
- se em agitação por mais 30 minutos , para neutralizar o exces 
so de ácido . O extrato foi , a seguir , transferi do para um fu= 
nil de separação e extraí do 4 vezes com 25 ml de clorofórmio. 

Na seqüência , o extrato foi concentrado em evaporador 
rotativo a vácuo , e submetido à limpeza em col una de florisil, 
com e luição procedida usando-se 100 ml de uma mistur a de ace
tona com éter etí l ico (1:1) . Após nova concentração, o extra
to foi dissolvido em um volume conhecido de acetona (usualmen 
te , 5 ml) para a análise. -
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Análise 

As amostras foram analisadas por cromatografia de gás, 
em aparelho equipado com detector fotométrico de chama e pro
vido com filtro específico para enxõfre (394 nm), e coluna cro 
matográfica de vidro de 180 cm de comprimento, 2 mm de diâmc~ 
tro interno, fase líquida de Reoplex 400 a 5%, suporte Chro
mosorb w, AW- DMCS 60/80 mesh . A coluna foi operada a 170° C , 
com um fluxo de nitrogênio de 35 ml/min.Os fluxos de hidrog ê 
nio e de ar foram 80 e 100 ml/min; as temperaturas do vapor i 
zador e do detector foram 180ºC e 200°c, r espectivamento. Nes 
tas condições , o tempo de retenção do aldicarb sulfona foi de 
4 minutos e 15 segundos , aproximadamente; a quantificação f oi 
feita por comparação das alturas dos picos das amostras e pa
drões. As injeções foram feitas na seqüência : padrão, amos
tra, amostra, padrão. 

Através de estudvs de fortificação dos substratos, o mé
todo analítico mostrou limite de detecção de 0,02 ppm, com re 
cuperação média de 94±2% , 91±3% e 95±2 %, respectivamente para 
casca , bagaço e suco. 

RES ULTADOS E DJSCUSSAO 

Os resíduos encontrados nas amostras de casca, bagaço e 
suco , estão mostrados nos Quadros 1, 2 , e 3, respectivamente. 

QUADRO 1 - Resíduos de aldicarb em casca de limão sici l iano , 45 dias apos 
a aplicação. Fazenda Paula Souza , Botucatu , SP. 

Tratamento 

A 

B 

e 

( 5) ND 

Repeti.ção 

2 

0,37 0 , 28 

0,54 1 , O 

ND( 5 ) ND 

(ppm) 

3 

O, 14 

0,62 

ND 

Mé d ia (ppm) 

0,26 ± 0,11 

0,72 ± 0,25 

ND 

nao detectãvel , ou resíduos infe r io r es a 0 , 02 ppm . 
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QUADRO 2 - Resíduos de aldicarb em bagaço de limão siciliano, 45 dias a
pós a apli cação. Fazenda Paula Souza , Botucatu, SP . 

Tratamento 

A 

B 

e 

0 , 07 

O, 16 

NO 

Re petição 

2 

0,07 

O, 2 1 

ND 

(ppm) 
Média (ppm) 

3 

O, 1 O 0 , 08 :t 0 , 02 

o, 17 O, 18 ± 0,02 

ND ND 

QUADRO 3 - Resíduos de aldicarb em suco de limão sici l iano, 45 dias apos 
a apl i cação. Fazenda Paula Souza, Botucatu, SP . 

Repetiçã o ( ppm) 
Tr at ame nt o Mé dia (ppm) 

2 3 

A 0 , 04 0,05 0 , 04 0,04 :t 0,01 

B O, 1 J O, 18 0 ,08 O, 1 3 ± 0 , 05 

e NO ND ND ND 

As análises de casca mostraram que os resíduos foram de
tectados em todas as amostras tratadas e variaram de 0,14 
- 0 , 37 ppm e de 0,54 - 1,0 ppm , nos tratament os A (20 g p . a . / 
/planta ) e B (40 g p.a./planta), respectivamente ; comparando
- se seus valo r e s médios, o bserva- se que , este foi maior do 
que o dobro no tratamento B (0,72 ppm), do que no tratamento 
A (0,26 ppm). IWATA et aZ i i (197 7 ) , trabalhando com várias do 
sagens de a pl icação do inseticida em laranja Valencia , encon~ 
traram resíduos mais altos , em casca, nas amostras colhidas 
45 dias após a apl icação . 

ús resultados e ncont rados nas amostras d e bagaço, r e v e l a 
ram que os resíduos foram d etectados em todas as amostras trã 
tadas, e que variaram de 0 , 07 - 0,1 0 ppm para o trata me n to A ~ 
e d e 0 ,16 - 0 , 21 ppm para o tratamento B , com média s d e 0 ,08 
e 0 , 18 ppm, respectivamente; também neste caso os valores mé
dios dos resíduos encon t rados mostraram uma re lação indica t i 
va de q ue eles estavam e m quantidades maiores do que o dobro 
em um tratamento (40 g p . a . /planta ) do que no outro (20g p .a./ 
/plant a ) . 
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As análises de suco também mostraram resíduos detectá
veis em t odas as amostras tratadas . Nesses casos os valore s 
médios foram cerca de t rês vezes mai s altos no t ra tamento que 
recebeu o dobro d a dosagem (tratamento B) , q uando comparado 
com o outro tratamento de campo (tratamento A), (0,1 3 e 0 , 04 
ppm); os valores variaram de 0 , 0 4 - 0 ,05 ppm e de 0 , 08 - 0,18 
ppm para a s dosagens menor e maior, respactivamente . 

A distribuição dos resíduos de aldicarb nos diferentes 
substratos analisados revela que eles são maiores na casca , 
depois no bagaço e, por fim , no suco . Valores sempre mais al
tos na casca do que na polp a (bagaço+ suco) f oram também r e 
lata dos por vários autore s , entre eles, IWATA .·e ;l,'i (1977), 
em laranja Valência , sendo esta distribui ção em fru tas cítri
cas já bem conhecida . 

Considerando - s e. a participação pe rce ntual em peso d a c as 
ca, do bagaçc e do suco, 37 %, 35 % e 28 % r e s pec t i vame nte, foi 
feita a c omposição dos resíduo s na fruta t od a , cuja a prese nta 
ção acha- se no Quadro 4. -

QUADRO 4 - Residuos de aldicarb em limio siciliano (fruta toda) , 45 dias 
apôs a apli caçio. Fazenda Paula Souza, Botucatu, SP . 

Tratame nto Casca Bagaço Su c o Total 
( p pm) (ppm) ( p pm) (ppm) 

A 0 , 096 + 0,028 + O, O 11 O, 1 35 

B 0,26 6 + 0 ,06 3 + 0 , 036 0 , 365 

e ND + ND + NO ND 

A Secre taria Nacional de Vi g ilância Sanitária do MINI STt 
RIO DA SAÚDE (1985), estabeleceu limite máximo de resíduos (to 
le r ãncia) de 0,2 ppm de aldicarb na fruta toda , e período de 
carência de 60 dias . Considerando- se as maiores possibilida
des de que resíduos mais altos sejam normalme nte encontrados 
no período de 30 a 45 dias após a aplicação, obser va- se que a 
dosagem r ecomendada (2 0 g p .a. /planta) conduziu à obtenção de 
nfveis residuais dentro do limite estabelecido pela legisla
çao ne ssas determinações feitas 45 dias após a aplicação; a 
observação do período de carência deve, provavelmente, redu
zi r mais esses níveis. 
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RESUMO 

Resíduos d e aldicarb em casca, bagaço e suco de l imão si 
cil i ano foram determinados por cromatografia gasosa . O inseti 
c ida foi aplicado nas seguintes dosagens: 20 g p.a./planta -
(trata mento A) e 40 g p.a./planta (tratamento B). As amostras 
foram co lhidas 45 dias após a aplicaêão . Os resíduos totais 
de aldicarb foram anal isados na forma do metabólito sulfona. 

Os resíduos foram detectados em todas as amostras (casca, 
bagaço e suco) das frutas de plantas tratadas em níveis variá 
veis d e (tratamentos A e B , respectivamente): ca sca 0 ,14-0,37 
ppm e 0,54 - 1,0 ppm ; bagaço 0 , 07 - 0,10 ppm e 0,16 - 0,21 pµn; 
e s uco 0,04 - 0 , 05 ppm e 0 , 08 - 0,18 ppm . 


