36° Seminario de

SiJC | Iniciagio Cientifica ANO: 2026

PALITO DE DENTE COMO SUPORTE SOLIDO PARA SOLVENTES EUTETICOS
PROFUNDOS NA EXTRACAO MULTICLASSE DE PESTICIDAS POR GC-MS
Ana Luiza Stringari, Julia Beatriz Coelho, William Henrique Slominski, Edmar Martendal

INTRODUCAO

Contaminantes emergentes sdo substancias cuja ocorréncia ambiental, persisténcia ou efeitos
toxicologicos ainda ndo foram completamente elucidados, ou compostos ja conhecidos que passaram
a exigir maior monitoramento devido a sua ampla disseminacdo (Li et al., 2024). Entre os
contaminantes emergentes, os pesticidas destacam-se pela utilizacdo intensiva na agricultura e pela
capacidade de dispersdo em recursos hidricos e matrizes alimenticias, com destaque para os
organofosforados (OPPs) e piretroides (PYs), cuja ampla utilizagcdo e potenciais efeitos adversos,
incluindo atividade genotdxica e mutagénica mesmo em concentracdes compativeis com o uso de
campo (Sharma et al., 2026). O crescimento acelerado da populagdo mundial pressiona a demanda
por alimentos e, consequentemente, sustenta o uso cada vez mais intensivo desses compostos na
agricultura, assim reforcam a necessidade de métodos analiticos eficientes e sensiveis para sua
extragao (Bilal et al., 2019).

A determinagdo desses compostos depende diretamente da etapa de preparo de amostra e,
nesse caso, as técnicas de microextracdo vém ganhando destaque nesse cendrio por possibilitarem a
reducdo das quantidades de amostra e de fase extratora empregadas. Métodos tradicionais recorrem
a solventes organicos de alta toxicidade, eficientes na extragdo de compostos apolares como os
pesticidas, mas responsaveis por elevado volume de residuo e exposi¢do do analista. Essa
incompatibilidade entre desempenho e sustentabilidade do processo suporta o desenvolvimento da
quimica analitica verde, que redefine o método ndo apenas pela troca do solvente, mas pela
reavaliagdo de toda a cadeia analitica quanto a consumo, residuo e toxicidade.

Os solventes eutéticos profundos (DES) surgem como alternativas promissoras, pois sao
considerados solventes verdes, de facil obtencao e biodegradaveis (Maleki et al., 2026). Contudo, sua
elevada viscosidade e baixa volatilidade dificultam a manipulacdo direta, especialmente por GC-MS,
limitagdo que pode ser contornada com o uso de um suporte solido, ao qual o DES se associa durante
o contato com a amostra e do qual é posteriormente separado. O palito de dente destaca-se nesse
sentido por sua disponibilidade, baixo custo e natureza lignoceluldsica. Assim, este trabalho teve
como objetivo desenvolver um método analitico baseado em solventes eutéticos profundos,
empregando palito de dente carbonizado e in natura como suporte, para a determinagdo multiclasse
de pesticidas em matrizes aquosas e/ou alimenticias, com posterior analise por cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massas (GC-MS).

DESENVOLVIMENTO

Para o preparo da amostra, pesaram-se 3 g de cloreto de sodio, que foram transferidos para
um tubo Falcon de 15 mL e solubilizados em 10 mL de 4gua deionizada sob agitagao em vortex. Em
seguida, a solugdo foi fortificada com os analitos de interesse na concentracdo de 0,4 mg.L™"' e
submetida a nova agitacdo em vortex, garantindo a homogeneizagao do sistema. Os analitos estudados
foram: Alfa-cipermetrina, Azinfos, Ciflutrina, Demeton, Dimetoato, Dissulfotom, Famfur,
Fenpropatrina, Forato, Metalocloro, Parationa, Parationa-metilica, Permetrina, Sulfotepe, Triofosfato
de trietila, Tionazina e Trifluralina.

Paralelamente, os suportes de palito de dente, in natura e carbonizado, foram cortados em
segmentos de 1,5 cm. A carbonizagdo foi realizada com o auxilio de um isqueiro, aplicando-se a
chama de forma controlada sobre a superficie do palito. Ambos os suportes foram submetidos a uma
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etapa de limpeza para remocao de possiveis residuos superficiais que pudessem interferir na extracao,
o palito in natura foi levado ao ultrassom com alcool isopropilico, enquanto o palito carbonizado foi
imerso em alcool isopropilico em tubo Falcon e agitado em vortex.

Apos a etapa de limpeza, os suportes foram impregnados por imersdo no DES composto por
timol e cido octandico, na propor¢ao molar de 1:1 por imersdo Unica. Os suportes impregnados foram
entdo transferidos para a solucdo-amostra fortificada com os analitos e mantidos sob agitagdo em
vortex por 4 minutos. Decorrido esse tempo, a solucdo foi descartada e o suporte lavado com agua
deionizada. Para a dessorcao dos analitos, o suporte foi transferido para um microtubo de centrifuga
de 2,0 mL, ao qual se adicionaram 200 pL de metanol grau HPLC. Apoés a dessor¢ao, o suporte foi
descartado e a solucdo resultante foi transferida, com auxilio de uma seringa, para um frasco de
autoamostrador, sendo posteriormente conduzida a analise por GC-MS.

RESULTADOS

Até o presente momento, foram realizados dois estudos comparativos para avaliar a influéncia
da impregnacdo com DES e do tipo de suporte na extracdo dos 17 analitos. A presenca do DES
resultou na extragdo de um maior nimero de compostos € em areas superiores em relagdo ao suporte
ndo impregnado. A analise por FTIR evidenciou alteragdes no espectro apos a impregnagao, com a
formagdo de novas bandas, sugerindo a presenga de grupos funcionais adicionais e possiveis sitios de
interagdo com os analitos. Na comparacao entre os suportes, o palito carbonizado apresentou melhor
desempenho, com maiores areas e extracdo de 14 dos 17 analitos (Figura 1). Além disso, apresentou
maior retengdo e menor dispersao do DES para o meio (Figura 2), indicando maior afinidade entre a
fase extratora e a superficie carbonizada. Esse comportamento pode estar relacionado as modificagdes
estruturais e superficiais promovidas pela carbonizacdo, que conferem ao material maior carater de
grafite e apolar, favorecendo sua interagdo com o DES hidrofobico e com os analitos.

Paralelamente, foram preparados quatro DES a base de timol, combinados com vanilina, acido
benzoico, alcool benzilico e mentol. Apenas os sistemas timol: vanilina (Thy;Van 2:1) e timol:alcool
benzilico (Thy:BA, 1:1) permaneceram liquidos a temperatura ambiente. A caracterizacao por FTIR
apresentou deslocamentos nas bandas de C—O, fornecendo evidéncias preliminares de interagdes por
ligagdes de hidrogénio entre os componentes. Ambos os DES serdo utilizados nas proximas etapas de
otimizacao do método.

CONSIDERACOES FINAIS

Com base nos resultados obtidos até o momento, a metodologia proposta apresentou potencial
para a extracao dos pesticidas avaliados, com melhor desempenho observado para o palito de dente
carbonizado e para os sistemas contendo DES. Como perspectivas futuras, pretende-se realizar a
otimizagdo e validagdo das condigdes experimentais do método, incluindo parametros como tempo
de extracdo, condi¢des de dessorcdo e impregnacdo do suporte com DES, visando aprimorar a
eficiéncia do procedimento além de valida-lo na matriz desejada.
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Figura 1: Comparacdo entre o tipo de suporte sobre a média das areas dos analitos na fase de
extragdo. Condigoes fixas: Concentragdo dos analitos: 0,4 mg/L, tempo de extra¢do: 4 min;
solventes e volume de dessorcdo: 200 uL de metanol; tempo de dessor¢do. 1 min e DES utilizado:
mentol:dacido octanoico (1:1).

100,00
90,00
80,00
70,00
X 60,00
o
S
5 50,00
)
2 40,00
30,00
20,00
10,00
0,00
Carbonizado com Carbonizado direto  In natura com In natura direto
tempo tempo

Figura 2: Comparagdo entre o tipo de material e tempo de extrag¢do sobre a dispersdo no meio.
Condigoes experimentais fixas — Tamanho do palito: 1,5cm; DES utilizado: mentol:acido octanoico
(1:1); Tempo de agita¢do: 4min.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS




36° Seminario de

SiJC | Iniciagio Cientifica ANO: 2026

BILAL, M., Igbal, H. M. N., Barceld, D. Persistence of pesticides-based contaminants in the
environment and their effective degradation using laccase-assisted biocatalytic systems. Science of
The Total Environment, v.695, p.133896, 2019. DOI: 10.1016/j.scitotenv.2019.133896.

LI, X. et al Comprehensive review of emerging contaminants: Detection technologies,
environmental impact, and management strategies. Ecotoxicology and Environmental Safety,
v.278, p.116420, 2024. DOI: 10.1016/j.ecoenv.2024.116420.

MALEKI, M. R., Movassaghghazani, M., Mogaddam, M. R. A. Development of deep eutectic
solvent-based ultrasonic assisted liquid—liquid microextraction coupled with GC-MS; application in
analysis of organochlorine pesticides from cheese samples, Microchemical Journal, v.206,
p.111565, 2024. DOI: 10.1016/j.microc.2024.111565.

SHARMA, S., et al. Genotoxic and mutagenic response of routinely used pesticides at existent field
concentrations. Journal of the Saudi Society of Agricultural Sciences, v.25, n.29, 2026. DOI:
10.1007/s44447-025-00123-7.



https://d.docs.live.net/c7e1decff3508193/Documentos/Science%20of%20The%20Total%20Environment
https://d.docs.live.net/c7e1decff3508193/Documentos/Science%20of%20The%20Total%20Environment
https://doi-org.ez74.periodicos.capes.gov.br/10.1016/j.scitotenv.2019.133896
https://doi.org/10.1016/j.ecoenv.2024.116420
https://www-sciencedirect-com.ez74.periodicos.capes.gov.br/author/56644711900/mohammad-reza-afshar-mogaddam
https://doi-org.ez74.periodicos.capes.gov.br/10.1016/j.microc.2024.111565
https://doi-org.ez74.periodicos.capes.gov.br/10.1007/s44447-025-00123-7

