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Resumo: O diclorodifeniltricloroetano ¢ um poluente organico persistente e téxico que
pode ser encontrado em varias matrizes. O objetivo desse trabalho foi otimizar as
condicBes de analise do DDT por HPLC-DAD. Os parametros avaliados foram coluna
cromatografica, fase mdvel, comprimento de onda (}), temperatura e fluxo. Os melhores
resultados foram obtidos com coluna Poroshell, T = 30 °C, fluxo = 0,5 mL min™, A = 235
nm e fase mével 100% de metanol. A técnica foi sensivel e seletiva para anélise do DDT.
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Detector de arranjo de diodo.

INTRODUCAO

O diclorodifeniltricloroetano (DDT) é um inseticida
organoclorado de uso proibido e classificado como
poluente organico persistente (POP). O DDT possui
alta estabilidade e persisténcia no meio, e caréter
lipofilico, podendo se bioacumular e biomagnificar
na cadeia alimentar (Mansouri et al., 2016). O DDT
pode ser encontrado em &gua, solo e alimentos
devido ao uso intenso na agricultura e no controle de
vetores de doengas (Mendes et al., 2019). A
exposicdo prolongada a este praguicida pode
prejudicar a salde das pessoas e levar a morte
(D’ Amato et al., 2002).

As técnicas cromatograficas sdo utilizadas para
separar, identificar e quantificar compostos em
diferentes matrizes (Pinho et al., 2009). Dentre as
técnicas cromatograficas a cromatografia em fase
gasosa € a mais comum para analise de praguicidas
(Farina et al., 2016). Contudo, a cromatografia em
fase liquida de alta eficiéncia com deteccdo por
arranjo de diodos (HPLC-DAD) também vem se
mostrando eficaz na separacdo de praguicidas de
baixa volatilidade. O HPLC-DAD apresenta como
vantagens analises rapidas e sensibilidade na
deteccdo de compostos a nivel de tracos (Hercegova
et al., 2007; Samsidar et al., 2018).

Dessa forma, o objetivo deste trabalho foi otimizar as
condicBes cromatograficas de anélise para
determinacdo e quantificacdo do DDT por HPLC-
DAD.

MATERIAL E METODOS

O padréo de DDT na concentragdo de 1,0 mg L™ foi
guantificado por cromatografia em fase liquida de
alta eficiéncia acoplada ao detector de arranjo de
diodos (HPLC-DAD, modelo 1290, Agilent
Technologies, Alemanha). O volume de injecéo foi
20 pL e a eluigdo isocratica. As variaveis estudadas
para otimizar as condi¢cGes cromatograficas sdo
mostradas na Tabela 1.

Tabela 1. CondicGes cromatograficas otimizadas

Parametros

Comprimento 200 nm
de onda (A) 235 nm

Poroshell (4,6 mm x 50 mm, 2,7
Coluna um, Agilent Technologies)

cromatografica Zorbax (2,1 mm x 50 mm, 1,8

um, Agilent Technologies).

Acetonitrila (ACN) e agua (H:0)

COMPOSICR0  Proporgdes: 100:0; 90:10 (viv)

(WIV) Metanol (MeOH) e agua (H20)
Proporcdes: 100:0; 90:10 (v/v)
0,5 mL min™!

Taxa de fluxo 1.0 mL min‘t

Temperatura 30°C

(T) 40°C

RESULTADOS E DISCUSSAO

O primeiro parametro otimizado foi o comprimento
de onda. O sinal cromatografico do DDT apresentou
alta absorgdo no comprimento de onda de 200 nm, no
entanto, a intensidade dos picos interferentes também
foi maior. Similarmente a outros trabalhos, o



monitoramento em 235 nm apresentou interferentes
com menor intensidade e cromatograma mais limpo,
sendo possivel detectar o DDT com maior

200 4
(@)
180 -

160
140
120
100 -

80

DDT

Absorbancia (mAu)

60

40

204

0

seletividade (Kueseng et al., 2011; Zhou et al., 2006;

Wang et al, 2012). A Figura 1 mostra 0s

cromatogramas obtidos.
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Figura 1. Cromatogramas da solugdo padrdo de DDT
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em metanol na concentragdo de 1,0 mg L. Condicdes

cromatogréaficas: coluna Poroshell, fase mével MeOH:H,0 = 100:0, taxa de fluxo = 0,5 mL mint, T=30°%C e

=200 nm (a) e A = 235 nm (b).

Posteriormente, foram avaliados os parametros
coluna cromatografica e proporcéo da fase mével. Os
cromatogramas obtidos com a coluna Zorbax néo
foram seletivos pois apresentaram picos atribuidos a
interferentes no mesmo tempo de retengdo do DDT.
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Mesmo com o aumento da polaridade, empregando o
solvente metanol e elevando a propor¢do de 4gua na
fase moével, ndo houve a separacdo entre o DDT e
interferentes, como mostrado na Figura 2.
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Figura 2. Cromatogramas da solugdo padrdo de DDT em metanol na concentracéo de 1,0 mg L*. Coluna Zorbax,
taxa de fluxo = 0,5 mL min, T = 30 °C, A = 235 nm e fase mével constituida por ACN:H,0 = 100:0 (v/v) (a),
ACN:H,0 =90:10 (v/v) (b), MeOH:H,0 = 100:0 (v/v) (c) e MeOH:H,0 = 90:10 (v/v) (d).



Por outro lado, a coluna Poroshell foi seletiva nas apresentado maior area cromatogréafica e interferentes
proporgdes 100% de acetonitrila e 100% de metanol, de menor intensidade, conforme observado na Figura
sendo a fase movel 100% de metanol escolhida para 3.

as proximas etapas deste trabalho, por ter
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Figura 3. Cromatogramas da solucdo padrdo de DDT em metanol na concentragdo de 1,0 mg L. Coluna
Poroshell, taxa de fluxo = 0,5 mL min*, T = 30 °C, A = 235 nm e fase mdvel constituida por ACN:H,0 = 100:0
(viv) (a), ACN:H20 =90:10 (v/v) (b), MeOH:H,0 = 100:0 (v/v) (c) e MeOH:H,0 =90:10 (v/v) (d).

A préxima etapa foi definir o melhor fluxo para a 0,5 mL min?' favoreceu a transferéncia de massa
fase mdvel, sendo avaliados os fluxos de 0,5 e 1,0 entre as fases mdvel e estaciondria, sendo obtido
mL min?. Conforme pode ser observado nos sinal cromatogréafico, atribuido ao DDT, com maior
cromatogramas apresentados na Figura 4, o fluxo de intensidade e area.
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Figura 4. Cromatogramas da solugdo padrdo de DDT em metanol, na concentracdo de 1,0 mg L. Coluna
Poroshell, fase movel MeOH:H,0 = 100:0, T = 30 °C, A = 235 nm, taxa de fluxo = 1,0 mL min (a) e 0,5 mL
min? (b).



O (ltimo pardmetro avaliado foi a melhor
temperatura de trabalho para a coluna
cromatografica. Os  cromatogramas  obtidos,
conforme mostra a Figura 5, foram semelhantes,
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sendo escolhida a temperatura de 30 °C. Este
resultado é similar ao observado no trabalho
realizado por Asi et al., 2007.
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Figura 5. Cromatogramas da solucdo padrdo de DDT em metanol, na concentracdo de 1,0 mg L. Coluna
Poroshell, fase mével MeOH:H,0 = 100:0, taxa de fluxo = 0,5 mL mint, . =235nm, T=30°C (a) e T =40 °C

(b).

CONCLUSAO

A otimizacdo das condigdes cromatograficas usando
HPLC-DAD para detectar e quantificar o DDT foi
realizada com sucesso. As melhores condi¢des foram
obtidas utilizando a coluna Poroshell, realizando
anélise no comprimento de onda de 235 nm, fase
movel contendo apenas metanol, utilizando taxa de
fluxo 0,5 mL mine temperatura da coluna de 30 °C.
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