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ABSTRACT

Distribution of aldicarb residues in "siciliano" lemons
determined by gas chromatography

Aldicarb residues in peel, bagasse and juice in "sicilia
no" lemons were determined by gas chromatography in the State
of Sdo Paulo, Brazil. The insecticide was applied at the fol-
lowing dosages: 4) 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 all peel, bagasse and juice sam
ples of treated plants, ranging from (dosages 4 and 5, respec
tively): peel 0.14-0.37 ppm and 0.54-1.0 ppm; bagasse 0.07-0.10
ppm and 0.16-0.21 ppm: and juiZce 0.04-0-05 ppm and 0.08-0.18

ppm.
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INTRODUCAD

A importancia crescente da citricultura no Brasil aumen-
tou o interesse cientifico em varios aspectos da cultura, in-
cluindo a pesquisa em residuos de defensivos agricolas, com
iesgeito 3 exportacoes e consumo interno.

Devido a alguns problemas de pragas na regiao sudeste,
especialmente dcaros (da falsa-ferrugem e da gema), moscas das
frutas, cochonilhas e pulgoes, as culturas sao regularmente
tratadas com o propésito de se impedir os danos gque podem ser
causados por esses agentes nocivos.

Pelos prejuizos gue podem causar nos frutos e folhas de
laranjeiras e limoeiro, o acaro da falsa ferrugem, lhyllocop-
truta oleitvora (Asm., 1879) (Acarina, Eriophyidae) tem recebi
do grande atengadc por parte dos entomologistas; seu controle
& feito com o uso de acaricidas ou inseticidas - acaricidas, e
dentre estes, o inseticida carbamato sistemico aldicarb tem
crescido em importancia nos ultimos anos.

BRUNELLI Jr. et glii (1978), FAGAN &+ alii (1978) e TAVA
RES et alii (1980), entre outros, relataram excelentes resul—
tados do inseticida granulado a 10% (Temik 10) no controle da
praga, em laranjeiras.

Com relacao a residuos nos frutos, IWATA et ali? (1977)
encontraram valores indicativos da presenca deles em casca e
polpa de laranja Valéncia.

O objetivo desse trabalho foi avaliar a distribuigac de
residuos de aldicarb em casca (matéria prima para oleos essen
ciais), bagaco (pectina) e suco de limao, apds uso de inseti—
cida para controle do "acaro da falsa ferrugem", em amostras
colhidas no campo, e correlacionar esses niveis com a toleran
cia estabelecida pela legislacao brasileira. -

MATERIAL E METODOS

Experimento e tratamento

0 experimento foi instalado na Fazenda Paula Souza, nomu
nicipio de Botucatu-SP, sendo usada a cultivar limdo sicilia-
no. A aplicacao do inseticida deu-se em 13/11/1984, com o uso
da formulacac granulada de aldicarb contendo 15% do principio
ativo (nova formulacdo); os tratamentos, com trés repeticoes
cada um, e suas dosagens foram os seguintes:

tratamento g p.a./planta g prod.com./planta
A 20 167
B 40 333

C (testemunha) = e
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O inseticida foi aplicade em sulcos de 5-10 cm de profun
didade, situados na projecdo da copa das arvores.

Amostragem e processamento em laboratorio

As amostras foram colhidas em 28/12/1984, 45 dias apés a
aplicacao, sendo constituidas de 20 limdes cada uma, que fo-
ram colhidos ao acaso, na periferia e regiao interna das arvo
res.

No laboratorio, as amostras foram preparadas para deter-
minacao dos residuos em separado, isto &, na casca, no suco e
no bagaco, seguindo-se basicamente a proposicao de GUNTHER
(1969) . Dessa maneira, as cascas foram separadas da polpa com
auxilio de um descascador de aMiminio e foram moidas em moinho
marca Lico, sendo o material obtido, homogeneizado. Das pol-
pas foi extraido o suco, com auxilio de um espremedor marca
Walita; com o uso de um vazador de metal de 2 cm de diametro
por 12 cm de comprimento foi retirado um pedago de cada baga-
¢o (contendo o albedo), sendo o material resultante homogenei
zado em um liquidificador comum. Da massa resultante foram pe
sadas amostras de cada substrato (casca, baga¢o ou suco), cons
tituidas de 50 g cada uma. Foram, pois, analisadas 27 amos —
tras, sendo nove de cada substrato.

A preparacac das amostras (extragdo e limpeza do extra-
to) e analise dos residuos foram baseadas no método Aldicarb
- FDP - General, da UNION CARBIDE CORPORATION (1973), pelo
qual se analisam os residuos tdxicos de aldicarb, aldicarb sul
foxido e aldicarb sulfona, na forma do metabélito sulfona (re
siduos totais).

Os residuos foram extraidos das amostras com uma mistura
de 200 ml de acetona com agua (3:1), ro liquidificador, ao qual
se juntavam 10 ml de acido peracético a 9%. Apds filtragem a
vacuo, tomou-se uma aliguota correspondente & metade do extra
to, que foi, a seguir, submetida a agitacdo magnética por 15
minutos, para completa oxidagdo dos residuos 3 forma de aldi-
carb sulfona.

Juntaram-se 30 ml de solucaoc de NaHCO, a 10%, e deixou-
-se em agitacado por mais 30 minutos, para neutralizar o exces
so de acido. O extrato foi, a seguir, transferido para um fu-
nil de separacac e extraido 4 vezes com 25 ml de cloroférmio.

Na seqtiéncia, o extrato foi concentrado em evaporador
rotativo a vacuo, e submetido i limpeza em coluna de florisil,
com eluicdo procedida usando-se 100 ml de uma mistura de ace-
tona com éter etilico (1:1). Apés nova concentragdo, o extra-
to foi dissolvido em um volume conhecido de acetona (usualmen
te, 5 ml) para a andlise. -
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Analise

As amostras foram analisadas por cromatografia de gas,
em aparelho equipado com detector fotométrico de chama e pro-
vido com filtro especifico para enxdfre (394 nm), e coluna cro
matografica de vidro de 180 cm de comprimento, 2 mm de diame-
tro interno, fase liguida de Reoplex 400 a 5%, suporte Chro-
mosorb W, AW-DMCS 60/80 mesh. A coluna foi operada a 1709 (',
com um fluxo de nitrogénic de 35 ml/min.Os fluxos de hidroge-
nio e de ar foram 80 e 100 ml/min; as temperaturas do vapori-
zador e do detector foram 180°C e 200°C, respectivamente. Nes-
tas condigdes, o tempo de retencao do aldicarb sulfona foi de
4 minutos e 15 segundos, aproximadamente; a gquantificacao foi
feita por comparacao das alturas dos picos das amostras e pa-
droes. As injegdes foram feitas na segfiéncia: padrao, amos—
tra, amostra, padrao.

Através de estudous de fortificacao dos substratos; o mé-
todo analitico mostrou limite de deteccao de 0,02 ppm, com re
cuperacao media de 94%2%, 91+3% e 95%2%, respectivamente para
casca, bagago e suco.

RESULTADOS E DISCUSSAD

Os residuos encontrados nas amostras de casca, bagago e
suco, estao mostrados nos Quadros 1, 2,e 3, respectivamente.

QUADRO 1 - ResTduos de aldicarb em casca de limao siciliano, 45 dias apos
a aplicacao. Fazenda Paula Souza, Botucatu, SP.

Repeticao (ppm)

Tratamento Média (ppm)
1 2 3
A 0,37 0,28 0,14 0,26 * 0,11
B 0,54 1,0 0,62 0,72 & 0,25
C ND(S) ND ND ND

(5) ND = nao detectavel, ou residuos inferiores a 0,02 ppm.
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QUADRD 2 - Rgsfduos de aldicarb em bagaco de limao siciliano, 45 dias a-
pos a aplicacao. Fazenda Paula Souza, Botucatu, SP.

Repetigao (ppm)

Tratamento Média (ppm)
1 2 3
A 0,07 0,07 0,10 0,88 T D062
B 0,16 0,21 0,57 0,18 % 0,02
C ND ND ND ND

QUADRO 3 - Residuos de aldicarb em suco de limao siciliano, 45 dias apds
a aplicacao. Fazenda Paula Souza, Botucatu, SP.

Repeticao (ppm)

Tratamento Média (ppm)
1 2 3

A 0,04 G085 0,04 04,04 = 0,01

B 0,13 0,18 0,08 0,13 * 0,05

(@]
=z
o
=
(e
=z
=]
Z
=]

As analises de casca mostraram que os residuos foram de-
tectados em todas as amostras tratadas e variaram de 0,14 -
- 0,37 ppm e de 0,54 - 1,0 ppm, nos tratamentos 4 (20 g p.a./
/planta) e B (40 g p.a./planta), respectivamente; comparando-
-se seus valores médios, observa-se gque, este foi maior do
gque o dobro no tratamento B (0,72 ppm), do gque no tratamento
A (0,26 ppm). IWATA et alii (1977), trabalhando com variasdo
sagens de aplicacgao do inseticida em laranja Valencia, encon—
traram residuos mais altos, em casca, nas amostras colhidas
45 dias ap6s a aplicacgao.

Us resultados encontrados nas amostras de bagaco, revela
ram que os residuos foram detectados em todas as amostras tra
tadas, e que variaram de 0,07 - 0,10 ppm para o tratamento 4,
e de 0,16 — 0,21 ppm para o tratamento ¥, com médias de 0,08
e 0,18 ppm, respectivamente; também neste caso os valores me-
dios dos residuos encontrados mostraram uma relacao indicati-
va de que eles estavam em quantidades maiores do gque o dobro
em um tratamento (40 g p.a./planta) do que no outro (20g p.a./
/planta) .
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As analises de suco também mostraram residuos detecta-
veis em todas as amostras tratadas. Nesses casos oOs valores
médios foram cerca de treés vezes mais altos no tratamento que
recebeu o dobro da dosagem (tratamento /), guando comparado
com o0 outro tratamento de campo (tratamento 4), (0,13 e 0,04
ppm) ; os valores variaram de 0,04 - 0,05 ppm e de 0,08 - 0,18
ppm para as dosagens menor e maior, respectivamente.

A distribuicao dos residuos de aldicarb nos diferentes
substratos analisados revela que eles sao maiores na casca,
depois no bagaco e, por fim, no suco. Valores sempre mais al-
tos na casca do que na polpa (bagaco + suco) foram tambéem re-
latados por varios autores, entre eles, IWATA ot 2l/{ (1977),
em laranja Valéncia, sendo esta distribuigaoc em frutas citri-
cas ja bem conhecida.

Considerando-se, a participacao porcentual em peso da cas
ca, do bagagc e do suco, 37%, 35% e 28% respectivamente, foi
feita a composigaoc dos residuos na fruta toda, cuja apresenta
cao acha-se no Quadro 4. ik

QUADRO 4 - Residuos de aldicarb em Timao siciliano (fruta toda), 45 dias
apos a aplicacao. Fazenda Paula Souza, Botucatu, SP.

Casca Bagaco Suco Total

Tratamento L) {ppu) Epmnd Goipm)
A 0,096 + 0,028 + 0,0Mm = 0,135

B 0,266 + 0,063 + 0,036 = 0,365

C ND + ND + ND = ND

A Secretaria Nacional de Vigilancia Sanitaria do MINISTE
RIO DA SAUDE (1985), estabeleceu limite maximo de residuos (to
lerancia) de 0,2 ppm de aldicarb na fruta toda, e periodo de
caréncia de 60 dias. Considerando-se as maiores possibilida-
des de que residuos mais altos sejam normalmente encontrados
no periodo de 30 a 45 dias ap6s a aplicacdo, observa-se que a
dosagem recomendada (20 g p.a./planta) conduziu a obtengao de
nzveis residuais dentro do limite estabelecido pela legisla-
¢ac nessas determinacdes feitas 45 dias apos a aplicacao; a
observacdo do periodc de caréncia deve, provavelmente, redu-
zir mais esses niveis.
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RESUMO

Residuos de aldicarb em casca, bagaco e suco de limio si
ciliano foram determinados por cromatografia gasosa. O insetl
cida foi aplicado nas segquintes dosagens: 20 g p.a./planta -
(tratamento 4) e 40 g p.a./planta (tratamento B). As amostras
foram colhidas 45 dias apds a aplicagao. Os residuos totais

de aldicarb foram analisados na forma do metabdlito sulfona.

Os residuos foram detectados em todas as amostras (casca,
bagaco e suco) das frutas de plantas tratadas em niveis varia
veis de (tratamentos 4 e B, respectivamente): casca 0,14-0,37
ppm e 0,54 - 1,0 ppm; bagace 0,07 - 0,10 ppm e 0,16 - 0,21 pom;
e suco 0,04 - 0,05 ppm e 0,08 - 0,18 ppm.



