PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM VIGILANCIA SANITARIA
INSTITUTO NACIONAL DE CONTROLE DE QUALIDADE EM SAUDE
FUNDACAO OSWALDO CRUZ

Jhessica Nayara Martins

AGROTOXICOS EM FEIJAO: OTIMIZAGAO, VALIDAGAO E APLICACAO DE
METODO ANALITICO MULTIRRESIDUO

Rio de Janeiro
2020



Jhessica Nayara Martins

AGROTOXICOS EM FEIJAO: OTIMIZACAO, VALIDAGCAO E APLICACAO DE
METODO ANALITICO MULTIRRESIDUO

Monografia apresentada ao Curso de
Residéncia Multiprofissional em Satde na Area
de Vigilancia Sanitaria com Enfase na
Qualidade de Produtos, Ambientes e Servicos,
do Programa de Pés-Graduagdao em Vigilancia
Sanitaria, do Instituto Nacional de Controle de
Qualidade em Saude, da Fundacdo Oswaldo
Cruz, como requisito para a obtencao do titulo
de Especialista por ter concluido o Curso de
Residéncia Multiprofissional em Satde na Area
de Vigilancia Sanitaria com Enfase na
Qualidade de Produtos, Ambientes e Servigos.

Tutora: Lucia Helena Pinto Bastos

Preceptoras: Maria Helena Wohlers Morelli
Cardoso e Angélica Castanheira de Oliveira

Rio de Janeiro
2020



Catalogagao na Fonte
Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Saulde
Biblioteca

Martins, Jhessica Nayara

Agrotéxicos em feijao: otimizagao, validagcdo e aplicagdo de
método analitico multirresiduo. / Jhessica Nayara Martins. - Rio de
Janeiro: INCQS/FIOCRUZ, 2020.

89 f. :il.; fig. ; graf. ; tab.

Monografia (Programa de Residéncia Multiprofissional em Saude
na Area de Vigilancia Sanitaria com Enfase na Qualidade de
Produtos, Ambientes e Servigos) - Programa de Pés-Graduagédo em
Vigilancia Sanitaria, Instituto Nacional de Controle de Qualidade em
Saude, Fundacao Oswaldo Cruz, Rio de Janeiro, 2020.

Tutora: Lucia Helena Pinto Bastos.
Preceptora: Maria Helena Wohlers Morelli Cardoso.
Preceptora: Angélica Castanheira de Oliveira.

Bibliografia: Inclui Bibliografias.

1. Fabaceae. 2. Agroquimicos. 3. Estudos de Validacéo. I. Titulo.

Pesticides in beans: optimization, validation and application of
multiresidue analytical method.



Jhessica Nayara Martins

AGROTOXICOS EM FEIJAO: OTIMIZACAO, VALIDAGCAO E APLICACAO DE
METODO ANALITICO MULTIRRESIDUO

Monografia apresentada ao Curso de
Residéncia Multiprofissional em Salude na
Area de Vigilancia Sanitaria com Enfase
na Qualidade de Produtos, Ambientes e
Servicos, do Programa de Pés-Graduacao
em Vigilancia Sanitaria, do Instituto
Nacional de Controle de Qualidade em
Saude, da Fundagao Oswaldo Cruz, como
requisito para a obtencdo do titulo de
Especialista por ter concluido o Curso de
Residéncia Multiprofissional em Saude na
Area de Vigilancia Sanitaria com Enfase
na Qualidade de Produtos, Ambientes e
Servicos.
Aprovado em: / /

BANCA EXAMINADORA

Armi Wanderley da Nobrega (Doutor)
Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Saude

Bernardete Ferraz Spisso (Doutora)
Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Saude

Lucia Helena Pinto Bastos (Doutora) - Tutora

Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Saude

Angélica Castanheira de Oliveira (Mestre) - Preceptora
Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Saude

Maria Helena Wohlers Morelli Cardoso (Doutora) - Preceptora

Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Saude



AGRADECIMENTOS

Gostaria de agradecer primeiramente a Deus por me dar forca e sabedoria para
fazer minhas escolhas e seguir em frente;

Aos meus pais, Sergio Martins e lvanilde Martins, por terem financiado meus
estudos quando crianca e sempre me incentivar;

Ao meu marido, Alexei Rocha, pelo apoio, incentivo e companheirismo nos
momentos mais dificeis;

A minha irma, Layza Martins, por me inspirar a buscar ser um bom exemplo;

A minha tutora e preceptoras, Lucia Helena P. Bastos, Maria Helena W. M. Cardoso
e Angélica C. Oliveira. Obrigada por me escolher para fazer parte da equipe, pela
amizade, paciéncia, confianca e pelas orientacoes profissionais;

As minhas amigas do Setor de Residuos de Agrotéxicos que foram essenciais na
minha adaptacdo ao trabalho: Rafaela Mendonga, Thaiz Santana, Nathéalia Soares,
Luisa Quintdao, Mariana Bezerra e Thaiany Silva. Agradeco pela colaboracao e pela
amizade;

A pés-graduacio do INCQS pela oportunidade e por me receber muito bem;
Ao Ministério da Saude pela bolsa concedida;

A todos os amigos que conheci na residéncia por confiar em mim como
representante, por compartilhar seus conhecimentos e tornar essa jornada mais
divertida;

Ao corpo docente do curso por todo conhecimento compartilhado dentro e fora de
sala de aula;

Aos funcionéarios do INCQS que me acolheram, desde a direcdo aos funcionarios da
limpeza;

Ao INCQS como um todo por promover um ambiente de trabalho leve e receptivo ao
passo em que investe em capacitacdo profissional e se mantém como uma
instituicdo de exceléncia.

Muito obrigada!



RESUMO

O feijao compde a base do cardapio brasileiro sendo fonte de proteinas, vitaminas,
minerais e outros nutrientes, podendo contribuir na reducdo da incidéncia de
doencas como anemia e desnutricdo. O Brasil € o segundo maior produtor mundial
de feijao, sendo cerca de 90 % dessa producao destinada ao consumo interno.
Durante o cultivo de feijao, agrotéxicos podem ser utilizados em qualquer etapa de
desenvolvimento e parte da planta, sendo autorizados cerca de 130 ingredientes
ativos (lA) pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) para essa cultura.
A preocupacao com a exposicao aos agrotéxicos é crescente devido a estudos que
relacionam a exposicao crénica a esses residuos com possiveis efeitos adversos a
saude. Ha ainda relatos do uso de agrotéxicos em desacordo com a legislacao, seja
pelo uso de quantidades acima do permitido, em culturas ndao autorizadas, ou até
mesmo, de substancias proibidas. Esses dados enfatizam a importancia de
programas de monitoramento efetivo e métodos analiticos abrangentes. Para
assegurar que uma metodologia esta adequada deve-se validar a mesma. Sendo
assim, o presente trabalho propds otimizar e validar um método quantitativo para
andlise de residuos de agrotoxicos em feijao baseado na extragdo QUEChERS (sigla
em inglés para rapido, facil, barato, eficaz, robusto e seguro) e analise por
cromatografia liquida de ultra eficiéncia acoplada a espectrometria de massas
sequencial (CLUE-EM/EM). Os parametros avaliados na validacdo seguiram os
critérios Documento de Orientacdo SANTE/11813/2017, sendo possivel validar 201
agrotéxicos dos 295 avaliados. Apds a validacdo foram analisadas amostras de
feijdo disponiveis no mercado varejista a fim de implementar o método estudado e
verificar se as amostras estavam de acordo com o preconizado pela legislacdo. Ao
todo, foram analisadas 16 amostras de feijao das variedades preto, carioca, fradinho
e mulatinho. Dessas amostras, 3 foram insatisfatérias por apresentar residuos de
substancias nao autorizadas (Piperonil Butdéxido e Pirimifés Metilico), 75 % das
amostras apresentaram residuos de Carbendazim e um quarto do total de amostras
analisadas apresentaram residuos de mais de um tipo de agrotdxico diferente.

Apenas 2 amotras ndo apresentaram nenhum residuo das substancias analisadas.

Palavras-Chave: Feijao. Agrotéxico. Validagdo. QUEChERS. CLUE-EM/EM.



ABSTRACT

Beans are part of Brazilian menu basis. They are source of proteins, vitamins,
minerals and other nutrients, which can reduce the incidence of diseases such as
anemia and malnutrition. Brazil is the second largest beans producer in the world and
around 90 % of this production is destined for internal consumption. During beans
cultivation, pesticides can be used at any stage of development and part of the plant.
There are about 130 active ingredients (IA) authorized by the ‘Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria’ (ANVISA) for use in beans cultures. The concern about
pesticides exposure is growing due to studies that relate chronic exposure to these
chemicals with possible adverse health effects. In addition, there are reports of
pesticides use in disagreement with the legislation, whether due to the use of
amounts higher than authorized by legislation, the use in unauthorized crops, or even
to the use of prohibited substances. These data emphasize the importance of
effective monitoring programs and wide analytical methodologies. To ensure that a
methodology is adequate, it must be validated. Thus, the present work proposed to
optimize and validate a quantitative method for pesticides residues analysis in beans
based on QUEChERS extraction (quick, easy, cheap, effective, rugged and safe) and
analysis by ultra performance ultra performance liquid chromatography - tandem
mass spectrometer (UPLC-MS/MS). The parameters evaluated in the validation
followed the criteria established by the Guidance Document SANTE/11813/2017 and
it was possible to validade 201 pesticides from the 295 evaluated. After the
validation, beans samples available at retail markets were analyzed in order to
implement the method studied and verify if the samples were in accordance with the
legislation recommendations. Altogether were analysed 16 beans samples of the
variations: black, ‘carioca’, ‘fradinho’ and ‘mulatinho’. Of these samples, 3 were
unsatisfactory because they presented residues of unauthorized substances
(Piperonyl Butoxide and Pirimiphos Methyl), 75% of the samples had residues of
Carbendazim and a quarter of the total of analyzed samples had residues of more
than one different type of pesticide. Only 2 samples did not show any residue of the
analyzed substances.

Keywords: Beans. Pesticide. Validation. QUEChERS. UPLC-MS/MS.
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1 INTRODUCAO

1.1 O feijao no Brasil

O feijao compde a base do cardapio brasileiro, sendo um produto de baixo
custo e grande oferta. Além disso, é fonte de proteinas, vitaminas, minerais e outros
nutrientes, podendo reduzir a incidéncia de doencas como anemia e desnutricdo
(LOVATO et al., 2017).

O feijao é classificado em dois grupos de acordo com a espécie. O Grupo | se
refere a espécie Phaseolus vulgaris L., denominada “feijdo comum” e o Grupo |l
corresponde a espécie Vigna unguiculata (L) Walp, conhecida como “feijao-caupi” ou
“feijao-de-corda”. Ambos séo subdivididos em quatro classes: branco, preto, cores e
misturado. A tipagem do feijao, detalhada no ANEXO A, é definida de acordo com a
tolerancia de defeitos dos graos(BRASIL, 2008).

Segundo dados de 1994 a 2017, o Brasil € o segundo maior produtor mundial
de feijao (FAOSTAT, 2019a). Nos ultimos vinte anos foram produzidas em média
cerca de 3 milhdes de toneladas por ano, sendo em torno de 90% dessa producao
destinada ao consumo interno (CONAB, 2019).

O feijoeiro é uma planta de ciclo curto e resistente a variacées hidricas,
podendo ser cultivado em todas as regides do pais em trés safras anuais (COELHO,
2018). Mesmo apresentando essas vantagens, o cultivo de feijao costuma estar
associado a diversas espécies de moluscos e artrépodes, uma vez que o clima
brasileiro € propicio para proliferacdo de pragas (QUINTELA, 2001). O ANEXO B
apresenta um esquema ilustrativo das principais pragas e doencas que acometem o
feijao de acordo com sua fase vegetativa.

A fim de proteger a plantacdo e acelerar o cultivo € comum o uso de
agrotoxicos na agricultura (PIGNATI, et al, 2017). Existem cerca de 500
ingredientes ativos (lA) registrados na Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(ANVISA), sendo em torno de 130 autorizados para uso na cultura do feijao
(ANVISA, 2019c).

A agricultura extensiva e o0 uso indiscriminado de produtos quimicos
ocasionam a redugédo de organismos benéficos e a resisténcia de pragas, levando
ao uso de produtos mais toxicos, doses maiores e misturas de substancias
(QUINTELA, 2001).
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1.2 Panorama brasileiro de consumo de agrotoxicos

O levantamento feito pela FAO (Food and Agriculture Organization of the
United Nations) entre 1990 e 2017 aponta um aumento na quantidade de
agrotéxicos consumidos mundialmente (Figura 1), sendo o Brasil um dos lideres
mundiais de consumo em termos absolutos (FAOSTAT, 2019b), ultrapassando 500
mil toneladas de produtos em 2014 (Figura 2; IBAMA, 2019). O consumo em massa
de agrotoéxicos teve inicio com a chegada da Revolucao Verde na década de 1960,
ganhando impulso na década de 1970 com a implantagdao do Programa Nacional de
Defensivos Agricolas (PNDA) que incentivou a utilizacdo dessas substancias a fim
de impulsionar a agricultura (LOPES; ALBUQUERQUE, 2018).

Figura 1 - Consumo mundial de agrotoxicos (1990 a 2017)
Agrotoxicos - Soma do uso por area de cultivo
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Figura 2- Grafico de consumo de agrotéxicos no Brasil (2000 a 2018)
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O termo “agrotoxico” foi definido na legislacéo brasileira em 1989 com a Lei
7.802, conhecida como Lei dos Agrotdxicos, como:

“Produtos e agentes de processos fisicos, quimicos ou bioldgicos, (...) cuja
finalidade seja alterar a composicao da flora ou da fauna, a fim de preserva-
las da agdo danosa de seres vivos considerados nocivos, bem como as
substancias e produtos empregados como desfolhantes, dessecantes,
estimuladores e inibidores de crescimento” (BRASIL,1989).

A Lei dos Agrotéxicos é regulamentada pelo Decreto 4.074 de 2002 que
define o IA como “agente quimico, fisico ou bioldégico que confere eficacia aos
agrotoxicos e afins”. Cada IA possui um Limite Maximo de Residuo (LMR) definido
como “quantidade maxima de residuo de agrotoxico ou afim oficialmente aceita no
alimento, em decorréncia da aplicacao adequada numa fase especifica, desde sua
producéo até o consumo” (BRASIL, 2002).

Os agrotoxicos sao classificados de acordo com os riscos que oferece e seu
potencial carcinogénico. Compete a ANVISA avaliar os riscos a saude, bem como
determinar os LMRs para cada IA. Em agosto de 2019 foi publicada uma
reclassificacao toxicolégica (ANEXO C) dos agrotoxicos ja registrados no Brasil,
agora seguindo padrées GHS (Globally Harmonized System of Classification and
Labeling of Chemicals) a fim de harmonizar as regras com paises da Unido Europeia
(UE) e Asia. Quase 2 mil produtos foram analisados e 99% deles foram
reclassificados (ANVISA, 2019d).

O uso indiscriminado de agrotoxicos oferece riscos ao trabalhador rural e aos
moradores dos arredores de areas de cultivo. Além disso, também pode causar
danos a saude dos consumidores ao ingerir cronicamente residuos destes produtos
em alimentos, o que torna importante o seu monitoramento (LOPES;
ALBUQUERQUE, 2018).

No Brasil existem dois programas que monitoram residuos de agrotéxicos em
alimentos, o Programa de Analise de Residuos de Agrotoxicos (PARA), criado em
2001 pela ANVISA e oficializado em 2003 com a RDC n? 119/03 (ANVISA, 2003) e o
Plano Nacional de Controle de Residuos e Contaminantes em Produtos de Origem
Vegetal (PNCRC/VEGETAL), criado em 2006 pelo Ministério da Agricultura,
Pecuaria e Abastecimento (MAPA) e instituido em 2008 com a IN n? 42/08 (BRASIL,
2008).
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Os resultados mais recentes de monitoramento de feijdo do PARA sao
relativos ao periodo de 2013 a 2015 quando foram pesquisados 207 agrotdxicos em
764 amostras, sendo 55 insatisfatérias (ANVISA, 2016). J& o PNCRC/VEGETAL
vinha obtendo 100 % de satisfatoriedade até o ano 2015 quando ampliou 0 nimero
de amostras e de substancias analisadas (BRASIL, 2016). Desde entdo o percentual
de amostras insatisfatérias vem crescendo, chegando a cerca de 30 % em 2018
(BRASIL, 2019). Contudo, o PNCRC/VEGETAL analisa em média 40 amostras de
feijao por ano desde quando comecou a monitorar este alimento, em 2010 (BRASIL,
2011, 2013a, 2013b, 2015, 2016, 2019).

Sendo assim, essas analises nao podem ser consideradas representativas do
cenario brasileiro atual, tendo em vista a larga producao de feijao e o grande nimero
de I|As registrados na ANVISA. Além disso, vem sendo relatado o uso de
substancias banidas e sem registro (ANVISA, 2016; BRASIL, 2019) que
possivelmente sdo contrabandeadas.

1.3 Riscos de exposicao aos agrotoxicos

A exposicao aos agrotoxicos pode ocorrer por diferentes fontes: ingestao de
alimentos com residuos, ingestdo de agua contaminada pelo ambiente, trabalho
direto com esses produtos ou residir préximo a areas de cultivo que sao
pulverizadas (YE, 2017). Existem ainda substancias capazes de atravessar a
barreira placentaria e as glandulas mamarias, expondo neonatos e criancas que
ainda nem nasceram (SMADI; JAMMOUL; EL DARRA, 2019; YIN et al. 2019).

Evidéncias apontam que a exposicdo aos agrotoxicos esta relacionada a
diversos problemas de saude, como cancer, teratogenia, imunodepressao, mal de
Parkinson, infertilidade e distirbios enddcrinos, neuroldégicos e mentais
(MOSTAFALOU; ABDOLLAHI, 2013; LOPES; ALBUQUERQUE, 2018).

Entretanto, muitos dos estudos avaliam a exposicdo a apenas uma
substancia. Tal situacdo nao representa a realidade, pois um Unico alimento pode
conter residuos de mais de um IA (LOPES; ALBUQUERQUE, 2018). O PARA, por
exemplo, ja reportou a presenca de até 11 IAs em uma mesma amostra (ANVISA,
2016) e ainda néo esta claro o impacto que essas associagdes podem causar.

A Figura 3 apresenta um mapa de casos relatados de intoxicacdo por
agrotoxicos de uso agricola no periodo de 2007 a 2014. Em relagdo ao numero de
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habitantes, as regides com maior numero de casos sdo respectivamente Sul,
Centroeste e Nordeste. E importante ressaltar que a figura representa apenas os
casos relatados e ainda existe muita subnotificagcdo de dados. Na busca da reducao
dos casos de intoxicacdo € importante a orientacdo dos agricultores e o
monitoramento nacional dos alimentos consumidos pela populacdo com técnicas

analiticas que emitam resultados de qualidade (BOMBARDI, 2017).

Figura 3 - Mapa de Casos de Intoxicagcao, no Brasil, por Agrotoxicos de Uso Agricola (2007 a 2014)

BrASIL INTOXICACAO POR AGROTOXICO DE USO AGRICOLA
Regides brasileiras (2007-2014)

Ndmero de pessoas intoxicadas

5547 [Sul)
5473 [Sudeste]

4005 [Nordeste]

+

1785 |Centro-Oeste]

859 [Norte] S
Casos em relacdo a populacao da regidao 0 300 600 900
{1:100.000 habitantes) — — M
I 1908
[ 11,69
B 712 Programa de Pés-Graduagao em Geografia Humana - USP
642 Laboratodrio de Geografia Agréria
] a97 Elaboragdo: Prof2 Dr Larissa Mies Bombardi

Fonte dos dados: Ministério da Sadde - SINAN

- Do total de 25106 casos de intoxicac¥o, hd Software cartogrdfico: Philcarto / Base cartografica: IBGE
7437 (29,6%) em que as unidades da - Cartografia: Eduardo Penha
federagdo sdo ignoradas, e, portanto, ndo @ Apoio: CAPES / FAPESP .mp
estdo representados neste mapa CAPES 2017

Fonte: BOMBARDI, 2017.
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1.4 O método QUEChERS

A complexidade da composicao dos alimentos gera dificuldades na analise de
residuos de agrotéxicos. O desenvolvimento de métodos multirresiduos reduziu
essas limitacbes permitindo analisar adequadamente um grande numero de
substancias. O método QUEChERS (do inglés, quick, easy, cheap, effective, rugged
and safe que significa, rapido, facil, barato, eficaz, robusto e seguro), além de
apresentar essas vantagens apresentadas no proprio nome, possibilita a exploragéao
de técnicas analiticas mais modernas como a cromatografia liquida de ultra
eficiéncia acoplada a espectrometria de massas sequencial (CLUE-EM/EM)
(PRESTES; ADAIME; ZANELLA, 2011).

Este método foi introduzido por Anastassiades et al. (2003) e é baseado na
extragdo com acetonitrila e particio com a adicdo de sais. Em 2005 Lehotay e
colaboradoresadaptaram a metodologia ao perceber que o tamponamento acido
com acetato de sédio melhorava a recuperacao de IAs que possuiam problemas de
estabilidade, desenvolvendo assim o QUEChERS-acetato adotado em 2007 como
método oficial pela Association of Official Analytical Chemists (AOAC).

A acetonitrila proporciona a extracdo de uma ampla faixa de IAs com
diferentes polaridades e reduz co-extrativos lipofilicos (MEIRA, 2015), além de ser
mais indicada para a CLUE-EM/EM quando comparada com acetona e acetato de
etila que sado comumente usados em outros métodos (PRESTES; ADAIME;
ZANELLA, 2011). Os sais provocam o efeito salting out, promovendo a extracédo de
substancias presentes na fase aquosa, sendo o sulfato de magnésio escolhido por
sua maior capacidade de remover agua e de gerar uma reacao exotérmica que
favorece a extracao, principalmente de substancias apolares (ANASTASSIADES,
2003).

Este método foi proposto inicialmente para realizar extracdo de matrizes com
grande quantidade de agua. Matrizes que possuem pouca ou nenhuma agua, como
o feijao, precisam de algumas adaptagdes, como a adicdo de agua no inicio do
processo extrativo (EUROPEAN COMMISSION, 2018). Essa adicdo deve ser de
maneira gradual formando uma pasta homogénea levemente fluida, chamada de
“slurry” (KOLBERG, 2011), isso porque um excesso de agua pode dificultar a sua

remocao ao final da extracao.
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1.5 CLUE-EM/EM

A cromatografia liquida (CL) é uma técnica que visa a separagdo das
substancias presentes na amostra entre duas fases imisciveis de acordo com suas
propriedades fisico-quimicas, sendo uma fase mével liquida e outra estacionaria
solida, contida em uma coluna cilindrica (FARMACOPEIA, 2019; MEIRA, 2015).

Esta técnica é bastante utilizada, pois possui boa seletividade e separacao
adequada de um grande numero de analitos sendo indicada para analises de
multirresiduos de agrotéxicos (MATOS et al, 2019). Além disso, possibilita a
determinacdo de moléculas termolabeis e ndo volateis (MEIRA, 2015).

A espectrometria de massas sequencial (MS/MS) se baseia na ionizagao da
amostra e analise desses ions em dois estagios. Primeiro ocorre a selecao do ion de
interesse e posteriormente é estabelecida uma relacdo com ions fragmentos
gerados a partir da sua decomposicao induzida (CHIARADIA, COLLINS e JARDIM,
2008).

O emprego da CL acoplada a EM/EM possibilita obter uma grande quantidade
de informacado estrutural, 0 que assegura a identificacdo com maior exatidao
(MATOS et al.,, 2019). Essas caracteristicas fizeram da CL-EM/EM a principal
técnica para anélise de residuos de agrotoxicos com maior numero de substancias
(GOUVEA, et al., 2014).

A necessidade de obter analises com melhores resolugdes em tempo cada
vez mais curto impulsionou o aprimoramento desta técnica com o desenvolvimento
de colunas com particulas cada vez menores que demandam maior pressao e
detectores mais rapidos, originando a CLUE que apresenta colunas com tamanho de
particulas menores que 2 ym (CHURCHWELL et al., 2005; TALEUZZAMAN et al.,
2015). A CLUE-EM/EM tem sido amplamente validada como técnica de analises
multirresiduos de agrotéxicos (GOUVEA, et al., 2014; de MATOS et al. 2019; LOPEZ
et al., 2019)

1.6 Validacao

Validacado é a maneira de confirmar se os resultados de um método analitico
sao confiaveis e adequados ao seu proposito (INMETRO, 2018). O Instituto Nacional
de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (INMETRO) possui um Documento de
Orientacdo sobre Validacdo de Métodos Analiticos (DOQ-CGCRE-008) que foi
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elaborado com aplicacdes na acreditacao na ISO/IEC ABNT 17025 e visa atender
laboratérios de diferentes segmentos, mas cabe a cada laboratorio definir os
parametros e critérios mais adequados para avaliar o método em estudo de acordo
com suas particularidades (INMETRO, 2018).

A Unido Europeia possui um guia desenvolvido exclusivamente para controle
de qualidade analitica e validagcdo de metodologias de analise de agrotdxicos em
alimentos e ragdes. Tal documento é atualizado a cada dois anos, sendo
considerado o mais adequado para este tipo de trabalho devido a sua especificidade
e sua atualizagdo peridédica. Os parametros e critérios de analise utilizados no
presente trabalho foram baseados neste documento da UE e no documento do
INMETRO, sao eles:

a) Seletividade: capacidade da metodologia proposta de discriminar o analito de
outros compostos (EUROPEAN COMMISSION, 2018). Se a seletividade nao
for assegurada, a linearidade e a precisdo estardo seriamente comprometidas
(INMETRO, 2018).

b) Efeito matriz: influéncia de compostos coextraidos da amostra provocando
aumento ou diminuicdo do sinal de forma a comprometer o resultado
(EUROPEAN COMMISSION, 2018). A magnitude desse efeito também pode
depender da concentracdo. Este fenbmeno pode ser avaliado comparando a
resposta da mesma quantidade de analito em solvente e no extrato da
amostra (INMETRO, 2018).

c) Linearidade do intervalo de trabalho: é a capacidade do método de obter
resultados diretamente proporcionais a concentracdo do analito na amostra
dentro do intervalo de trabalho determinado (INMETRO, 2018). Em métodos
multirresiduos o intervalo de trabalho deve abranger o maior e menor LMR
permitido as substancias estudadas (GOUVEA, et al., 2014).

d) Precisao / Repetibilidade: € a proximidade de concordancia entre resultados
analiticos independentes. A repetibilidade pode ser expressa em termos da
caracteristica da dispersdao dos resultados (EUROPEAN COMMISSION,
2018; INMETRO, 2018).

e) Exatiddo / Taxa de recuperacao: é proximidade da concordancia entre o
resultado analitico e o valor de referéncia (EUROPEAN COMMISSION,
2018).
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f) Limite de quantificacdo do método (LQM): é a menor concentracdo do analito
que pode ser quantificada com precisdo e exatidao aceitaveis, aplicando o
método analitico validado (EUROPEAN COMMISSION, 2018; INMETRO,
2018).

g) Limite de deteccao do método (LDM): é a menor quantidade de analito que
pode ser detectada pelo método, mas nao necessariamente quantificada.
Quando sao analisadas amostras com baixos niveis do analito, por exemplo,
analise de tracos, é importante saber qual o menor valor de concentracao do
analito pode ser detectado pelo método (INMETRO, 2018).

1.7 Justificativa

A seguranca de alimentos €& uma preocupacao que vem crescendo,
principalmente em relagdo a commodities (LEUNG; MISA, 2013). O desenvolvimento
acelerado de novos produtos quimicos para uso na agricultura leva a problematica
de como analisar a ampla variedade de analitos e de matrizes existentes atendendo
aos critérios de qualidade exigidos.

Dados obtidos nos programas brasileiros de monitoramento de agrotdxicos
apontam o uso dessas substancias em desacordo com a legislacdo, seja por
concentracdes acima do permitido, por culturas ndo autorizadas, ou até mesmo, por
substéancias proibidas. Existem cerca de 500 |As autorizados no Brasil pela ANVISA
(ANVISA, 2019c) que possuem diferentes caracteristicas fisico-quimicas. Neste
desafio, métodos multirresiduos sdo uma alternativa adequada, pois sdo capazes de
analisar uma grande quantidade de |IAs em uma mesma corrida cromatografica.
Para garantir que um método esteja adequado ao proposto € necessario que o

mesmo seja validado.
2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral

Analisar amostras de feijao utilizando uma metodologia analitica multirresiduo

validada capaz de quantificar uma grande quantidade de agrotéxicos.
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2.2 Objetivos especificos
a) Otimizar método de processamento de feijao para anélise;
b) Otimizar método de extracao de residuos de agrotdxicos em feijao utilizando
a técnica QUEChERS;
c) Avaliar 295 ingredientes ativos por CLUE-EM/EM,;
d) Validar método multirresiduos de analise de agrotoxicos;
e) Determinar residuos de agrotoxicos em amostras de feijdo disponiveis no

mercado varejista disponiveis em diferentes regides do Brasil.
3 METODOLOGIA
3.1 Condicoes gerais de trabalho

3.1.1 Equipamentos

Para processar as amostras foram utilizados o liquidificador industrial
(Underwriters Laboratories®, EUA), modelo AMATEK™, com copo de ago inox e o
processador de alimentos industrial (Geiger®, Brasil), modelo UM 12™,

As amostras processadas e os sais utilizados na extracao foram pesados na
balanca analitica (Mettler Toledo®, EUA), modelo AG245™. A pesagem dos padrdes
de agrotéxicos foi realizada na balanca analitica (Mettler Toledo®, EUA), modelo
XP205™.

A agua ultrapura utilizada no trabalho foi obtida do deionizador (Merck
Millipore®, EUA) modelo Milli-Q™. Nas etapas da extracdo foram utilizados o vortex
(IKA, Alemanha) modelo MS3 Digital™ e a centrifuga (Eppendorf, Alemanha)
modelo 5810R™.

O equipamento utilizado para analise dos extratos foi o cromatografo liquido
de ultra eficiéncia (Waters®, EUA) modelo ACQUITY UPLC™ equipado com um
sistema binario de bombas, injetor automatico, degaseificador e forno para a coluna.

A coluna utilizada para a separacdo cromatografica foi de fase reversa
ACQUITY UPLC™ BEH C18 com 1.7 pm de tamanho de particula esférica, 2.1 mm
de diametro interno e 100 mm de comprimento (Waters, EUA).

A pré-coluna utilizada foi a VanGuard™ BEH C18 com 1.7 um de tamanho de
particula esférica (Waters®, EUA). O detector acoplado foi o espectrdmetro de
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massas sequencial (Waters®,EUA) modelo Quattro Premier XE™ equipado com uma
fonte de ionizagdo por electrospray (ESI) (Z-Spray™) e estagdo de trabalho
MassLynx™ Versao 4.1.

3.1.2 Solventes e reagentes
Os solventes e reagentes utilizados nos processos de extracao e analise das
amostras por CLUE-EM/EM estao descritos no Quadro 1.

Quadro 1 - Solventes e reagentes utilizados nos processos de extracédo e andlise das amostras

Solvente/ Reagente Fabricante Indicacao de uso
Acido férmico MERCK CL-EM/EM
Metanol MERCK CLAE
Formato de amdnio FLUKA PA
Acido acético glacial MERCK Ultra Puro
Sulfato de magnésio anidro MERCK PA
Acetato de sddio MERCK PA
Acetonitrila MERCK CL-EM/EM

Fonte: Préprio autor, 2019. PA: para analise

As fases utilizadas na eluicao cromatografica sdo solucbes compostas de: A1:
0,315 g formato de aménio + 100 mL Metanol + 1 mL Acido Férmico para 1 L de
agua ultrapura; e fase movel B1: metanol.

As solucdes de agrotoxicos utilizadas no trabalho foram feitas com materiais
de referéncia certificados (MRC) em metanol. O APENDICE A apresenta um quadro
com a lista de substancias avaliadas neste trabalho correspondente a composicao
das solugdes utilizadas. Cada solucao foi denominada com um cédigo do laboratério
e cada agrotdxico listado esta presente nas seguintes concentracoes:

a) 2133-1: 0,2000 pg/mL;
2197-1: 0,0064 pg/mL;
2198-1: 0,0200 pg/mL;
2199-1: 0,0400 pg/mL;
2200-1: 0,0640 pg/mL;
f) 2201-1: 0,1000 pg/mL.
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3.2 Otimizacao do processamento

Para a validacdo foram usadas amostras de feijao comum preto organico
provenientes do estado do Rio de Janeiro. Foram realizados testes de
processamento no liquidificador industrial € no processador de alimentos, com e sem
resfriamento prévio da amostra em gelo seco por cerca de 1 hora, conforme

apresentado na Figura 4.

Figura 4- Esquema representativo das condigbes de processamento testadas.

Feijao organico
RJ

Temperatura 1h com gelo

ambiente Seco

Liquidificador Processador Liquidificador
industrial (Geiger UM 12) industrial

Processador

(Geiger UM 12)

Fonte: Préprio autor, 2020.

Ao estabelecer o melhor método, 1 kg de amostra foi triturada até formar um
pd homogéneo. Em seguida foram pesados 15 g desse pé em frascos de Teflon' e

armazenados em freezer para posterior extracao.

3.3 Otimizacao da extracao
Para a extracdo dos agrotéxicos nas amostras de feijao foi usado o método
QuEChERS-acetato adaptado (INCQS, 2018) conforme apresentado na Figura 5.

Figura 5- Esquema representativo da extragdo pelo QUEChERS adaptado

Pesar15+0,5g
de amostra

Centrifugara
3000 rpm por 7
min. Coletar fase
organica
(superior)

Adicionar 15 mL Adicionar6,0 g
de Acetonitrila de sulfatode
acidificada (1 % magnésio + 1,5 g
acido acético) acetato de sédio

Vortex 30s Vortex 30s

Fonte: Préprio autor, 2019.

Diluir com
Metanol (1:1 v/v

Adicionar agua
deionizada

Filtrar (0,22 um)
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As condicoes de extracdo foram otimizadas pela adicdo de gradual de agua
ultrapura, testando diferentes volumes até obter o “slurry” com menor volume

possivel. Foram testados 5, 10 e 15 mL.

3.4 Analise por CLUE-EM/EM

A andlise dos extratos foi feita por CLUE-EM/EM com gradiente de elui¢do de
82,5 % (v/v) de A1 com rampa linear até atingir 5,5 % da mesma fase em curva
linear. O fluxo utilizado foi 0,3 mL/min e o tempo total de analise foi de 25 minutos. O
sistema de deteccao e obtencdo de fragmentos de massa € o triplo quadrupolo, a
ionizacao foi feita em modo positivoe o0 modo de aquisicdo utilizado foi o
monitoramento de reacdes multiplas (MRM). O método de processamento de dados
utilizado foi o padronizado pelo laboratério (UPLC_Agrotdxicos_2019). As transicoes
monitoradas estdo descritas no APENDICE B.

A substancia Espinosade possui duas variacbées, A e D (Figura 6), que sao
monitoradas em transicoes diferentes, mas que devem ser somadas ao expressar o

sultado final, sendo importante que as duas sejam analisadas (ANVISA, 2020a).

Figura 6- Espinosade Ae D

ST\

(CH)N~ L~ 0
£ ,

0 OCH, oH
o #CH, Ot 47—ocH,
{ = —./LOCH.‘ )
O A H H )
X L2 e
H,CH N —
CH,CH; (o) - o
Espinosade A, R = H- R Espinosade D, R = CH,-

Fonte: Adaptado de ANVISA, 2020a.

As substancias Alacloro e Tepraloxidim possuem isO6meros que sao
analisados monitorando as mesmas transicoes, entretanto sdo vistos em tempos de
retencdo diferentes, sendo identificados neste trabalho como Alacloro 1 e 2 e
Tepraloxidim 1 e 2. A observacdo de ambos os isdbmeros é mais uma evidéncia de

identificacdo da substancia.

3.5 Validacao

O método analitico utilizado no trabalho foi validado de acordo com os
critérios estabelecidos pelo Documento de Orientacdo do INMETRO (INMETRO,
2018) e da UE que estava em vigor durante o desenvolvimento do trabalho n®
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SANTE/11813/2017 (EUROPEAN COMMISSION, 2018). Entretanto, em janeiro de
2020 foi publicada uma versdo atualizada, n® SANTE/12682/2019(EUROPEAN
COMMISSION, 2020), com pequenas alteracdes, mas que nao impactaram nos

procedimentos necessarios e nem nos critérios de aceitagdo para a validagao. As

Figuras 7 e 8 apresentam um desenho esquematico resumindo as etapas

realizadas.

Figura 7- 12 Etapa do processo de validagao — Definicdo dos parametros de

desempenho.

Parametros de desempenho para validacao do método analitico

Seletividade — Avaliagdo do branco da matriz

Curva em matriz (5 pontos)

Intervalo de Trabalho
(LD e LQ estimados)

Linearidade

_—— [

Verificagcao dos valores
aberrantes — Teste de
Grubbs

Verificagcao da
homogeneidade da
variancia dos residuos —
Teste de Cochran

Verificacao da significancia
da regressao —
ANOVA

Fonte: Adaptado de: INCQS, 2018.

Figura 8- 22 Etapa do processo de validagao — Analise dos parametros definidos.

==

Parametros definidos

Analise de amostras fortificadas
(2 niveis — 5 replicatas)

\

Exatidao: Estudo da taxa
de recuperagéao (%)

Confirmacgéo do LQ do
método — Raz&o sinal/ ruido

Precisdo: Estudo da
repetibilidade — CV (%)

Fonte: Adaptado de: INCQS, 2018.
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3.5.1 Seletividade

A seletividade foi avaliada ao analisar o extrato do feijao organico usado
como matriz do estudo quanto a auséncia de residuos de agrotéxicos e outros
interferentes que pudessem representar um resultado falso positivo ou negativo.
Essa analise também é chamada de avaliacao do branco.

3.5.2 Efeito matriz

Como este trabalho engloba muitas substancias das mais diversas classes
quimicas foi considerado que pelo menos uma sofreria tal efeito. Partindo deste
principio, a curva analitica foi feita em matriz para que o ambiente quimico seja
semelhante ao das amostras. Desta maneira é possivel evitar ou reduzir os impactos

do efeito matriz.

3.5.3 Intervalo de trabalho e linearidade

O intervalo de trabalho para todas as substancias, respeitando as devidas
exigéncias, foi definido de 0,0064 a 0,1000 mg/kg. A linearidade desse intervalo foi
verificada analisando solucdes de padrdes de agrotdxicos em cinco diferentes
concentragdes, cada concentracao foi injetada em duplicata. Essas concentragdes
compbe a curva analitica preparada na matriz. A Quadro 2 apresenta a
concentracdo final dos cinco pontos da curva (composicdo indicada no APENDICE
A) apds as solucdes serem diluidas 1:1 (v/v) com o extrato branco de feijao (curva

em matriz):

Quadro 2 — Concentragfes das solugdes usadas nos pontos da curva.

Ponto (P) | Solucao Cgﬂﬁf;;;a(‘fuég‘j ;E;"s °°'2;eg";tkr§)95°
P1 2197-| 0,0032 0,0064
P2 2198-| 0,0100 0,0200
P3 2199-| 0,0200 0,0400
P4 2200-| 0,0320 0,0640
P5 2201-| 0,0500 0,1000

Fonte: Préprio autor, 2019
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A regressao da curva foi calculada pelo Método dos Minimos Quadrados
Ordinarios (MMQO) conforme descrito a seguir:

y=bx+a

Onde:

y = variavel dependente que corresponde a resposta medida

X = variavel independente que corresponde a concentracao do analito contida

nas amostras fortificadas

a = coeficiente linear

b = coeficiente angular

A homogeneidade da variancia (homocedasticidade) dos residuos na
regressao foi avaliada pelo método de Cochran. A presenca de valores aberrantes
no conjunto de injecées da curva analitica foi avaliada pelo Teste de Grubbs para
valores suspeitos. Foi verificada a significancia da regressao pelo método de Analise
de Variancia (ANOVA)aplicando o teste F-Snedecor. Os coeficientes de correlacao e
de determinacado (r = 0,98 e R2 = 0,95, respectivamente) foram usados como um
indicio de confirmagédo da linearidade. Todos os testes estatisticos citados foram
realizados em planilhas do Excel® desenvolvidas pelo laboratério exclusivamente

para a validagdo de métodos analiticos.

3.5.4 Precisao / Repetibilidade e Exatidao / Taxa de recuperacao

Para a anadlise da repetibilidade (ou precisdo) e da taxa de recuperagédo (ou
exatidao) a amostra de feijao foi fortificada com a solugao 2133-1 (0,2000 pg/mL) em
dois niveis; cada nivel com cinco replicatas e cada replicata foi injetada duas vezes,
totalizando vinte injecbes. Os procedimentos de extragdo e analise foram os
mesmos descritos anteriormente.

A taxa de recuperacao foi calculada com base no valor teérico do LQ de
0,0067 mg da substancia por kg de amostra. Este valor é referente a concentragéao
tedrica final do extrato no primeiro nivel de fortificagdo. O Quadro 3 apresenta as

concentragdes teoricas de fortificacao:
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Quadro 3 - Concentracoes de fortificacao

Nivel Volume (mL) adicionado | Concentragao no extrato | Concentragcao correspondente
(N) da solucéao 2133-1 injetado (ug/mL) na amostra (mg/kg)
N1 0,5 0,0032 0,0067
N2 1,0 0,0063 0,0133

Fonte: Préprio autor, 2019.

A concentracdo no extrato em pg/mL foi calculada de acordo com a seguinte

formula:

com a

[extrato] = [2133-1] * V2133.1 / (Viina * 2)

Onde,

[extrato]: Concentragéo no extrato final (ug/mL)

[2133-1]: Concentracao da solu¢ao 2133-I (ug/mL)

V2133.: Volume adicionado da solugédo 2133-1 no extrato (mL)
Viina: Volume final do extrato orgénico (15 mL de ACN + V2133.)
2: Fator de diluicao do extrato com MeOH (1:1 v/v)

A concentracao correspondente na amostra em mg/kg foi calculada de acordo

seguinte férmula:
[amostra] = [2133-1] * Vo133 / m
Onde,

[amostra]: Concentragdo na amostra (ug/mL)
m: massa de amostra usada na extracao (15 g)

3.5.4.1 Precisao / Repetibilidade

A precisao foi calculada avaliando o coeficiente de variagao (CV (%)) entre os

resultados obtidos nas cinco replicatas em cada nivel de concentragdo da amostra

fortificada. E preconizado que CV (%) seja menor ou igual a 20 %.
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3.5.4.2 Exatidao / Taxa de recuperacao

A exatidao foi analisada pela média das recuperacdes obtidas nas cinco
replicatas em cada nivel das amostras fortificadas. A faixa de recuperagéo aceitavel
€ de 70 a 120 %.

3.5.5LQM e LDM

O valor teérico do LQM foi definido como primeiro ponto da curva, 0,0067
mg/kg. Seu valor real foi confirmado através dos resultados de analise obtidos do
menor nivel com razdo sinal/ruido maior ou igual a 10. De acordo com os
documentos de orientacdo utilizados (EUROPEAN COMMISSION, 2018; INMETRO,

2018) o LDM pode ser estimado utilizando a seguinte férmula:

LDM=LQM /3

Nao houvenecessidade de confirmar o valor real do LDM, pois sua estimativa

atende as necessidades analiticas deste método.

3.6 Anadlise de amostras

A analise das amostras foi realizada seguindo o procedimento validado.
Foram analisadas um total de 16 amostras de diferentes marcas comerciais.O
Quadro 4 apresenta as caracteristicas dessas amostras.

Quadro 4- Caracteristicas das amostras de feijao analisadas — Continua

Cadigo Classe Grupo | Tipo| UF dacoleta
Feijao A Preto I 1 Rio de Janeiro
Feijao B Preto I 1 Rio de Janeiro
Feijao C Preto I 1 Rio de Janeiro
Feijao D Preto I 1 Rio de Janeiro
Feijao E Preto I 1 Rio Grande do Sul
Feijao F Preto I 1 Rio Grande do Sul
Feijao G Cores (Carioca) I 1 Pernambuco
Feijao H Cores (Carioca) I 1 Pernambuco
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Quadro 4- Caracteristicas das amostras de feijao analisadas — Conclusao

Codigo Classe Grupo | Tipo UF da coleta
Feijao | Cores (Carioca) I 1 Pernambuco
Feijao J Cores (Carioca) I 2 Pernambuco
Feijao K | Cores (Carioca) I 1 Pernambuco
Feijdo L | Branco (Fradinho) Il 3 Rio de Janeiro
Feijado M | Branco (Fradinho) Il 1 Rio de Janeiro
Feijao N | Cores (Mulatinho) I 2 Rio de Janeiro
Feijao O | Branco (Fradinho) Il 3 Rio de Janeiro
Feijao P | Branco (Fradinho) Il 1 Rio de Janeiro

Fonte: Préprio autor, 2019.

Para as andlises foram feitos cinco pontos de curva em matriz e uma
amostra branco fortificada no nivel 1 com as mesmas solu¢des usadas no estudo de
validacdo. As amostras analisadas foram fortificadas com uma solugéo de Propoxur
(0,9999 ug/mL) que foi usada como controle do processo extrativo, também
chamado de surrogate.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Otimizacao do processamento

O contato prévio da amostra com gelo seco se mostrou eficaz para acelerar o
processamento, reduzir a granulagdo do pé e evitar que haja aquecimento durante o
processo, 0 que poderia levar a uma degradacao de possiveis agrotoxicos presentes
na amostra.

Tanto o liquidificador industrial quanto o processador de alimentos
mostraram-se eficazes para o processamento da amostra. Entretanto apenas o
processador industrial comporta 1 kg de amostra, o que garante uma melhor
homogeneidade amostral. Ficou estabelecida a trituracdo em processador industrial
apos o resfriamento da amostra com gelo seco por cerca de 1 hora.
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4.2 Otimizacao da extracao

Dentre os volumes de agua testados foi observado que as adi¢cdes de 5 e 10
mL ndo foram suficientes para hidratar toda a quantidade de amostra. Foi
constatado que 15 mL é o volume minimo suficiente para formar o “slurry”, sendo
este volume usado em todas as extragdes.

Ao realizar a extracdo pelo método descrito foi possivel obter um sistema
trifasico, onde a fase superior organica contém o extrato com os possiveis residuos
de agrotéxicos, a fase intermediaria corresponde aos sais e a fase inferior aquosa

possui componentes polares da matriz.

4.3 Analise por CLUE-EM/EM

Ao analisar a amostra de feijao organico, ela ndo apresentou nenhum dos
residuos analisados de agrotdxico podendo ser utilizada como “matriz branca” para
a validagéo.

4.4 Validacao

Apesar dos resultados terem sido analisados de acordo com os critérios do
SANTE/11813/2017, a atualizacdo deste documento ndo impactou nos resultados
obtidos.

4.4.1 Seletividade

Ao analisar o extrato do feijao organico de acordo com a metodologia
proposta foi constatado que ele ndo possuia residuos de agrotdxicos ou interferentes
que pudessem afetar o estudo. Esta amostra foi entdo utilizada como matriz para
realizar as analises da validacao.

4.4.2 Intervalo de trabalho e linearidade

Ao realizar todas as analises da curva e de ambos os niveis de fortificacao
nao foram detectados valores aberrantes pelo teste de Grubbs. Todas as
substancias apresentaram um comportamento homocedastico no intervalo de
trabalho de 0,0064 a 0,1000 mg/kg. A regresséao linear da curva foi significativa para
todas as substancias, exceto Carbossulfano. O APENDICE C apresenta um resumo
dos resultados da avaliagdo dos parametros r e R®.
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4.4.3 Precisao / Repetibilidade

Os resultados do parametro repetibilidade dos niveis de fortificacao
encontram-se resumidos no APENDICE D. As seguintes substancias nio
apresentaram resultados satisfatorios (CV < 20 %) em pelo menos um dos niveis:
2,6-Diclorobenzamida, Abamectina, Acibenzolar-s-metilico, Aldicarbe, Azinfés
Etilico, Benfuracarbe, Bifenazete, Bromuconazol, Butocarboxim, Carbossulfano,
Carbutilato, Cihexatina, Ciromazina, Cletodim, Clofentezina, Clorantraniprole,
Clorimurom Etilico, Clorpirifés Metilico, Diafentiurom, Diclofluanida, Diclorvés,
Dinotefuram, Dodina, Doramectina, Espinosade A, Espiromesifeno, Etobenzanida,
Fenarimol, Fentiona, Flonicamida, Flubendiamida, Fluquiconazol, Flusulfamida,
Flutiacetato Metilico, Foxim, Imazapir, Imazaquim, loxinil, Isofenofés, Isoxaflutol,
Metamidofés, Moxidectina, Novalurom, Oxadiargil, Pencicurom, Pimetrozina,
Profam, Propanil, Proquinazide, Protioconazol, Sulfentrazona, Tebuconazol,
Teflubenzurom, Tepraloxidim 2, Tiobencarbe, Tiodicarbe, Tiofanato Metilico,
Tiofanoxi, Tolclofés Metilico e Tolifluanida

4.4.3 Precisao / Repetibilidade

Os resultados do parametro repetibilidade dos niveis de fortificacao
encontram-se resumidos no APENDICE D. As seguintes substancias ndo obtiveram
resultados satisfatérios (CV < 20 %) em pelo menos um dos niveis: 2,6-
Diclorobenzamida, Abamectina, Acibenzolar-s-metilico, Aldicarbe, Azinfés Etilico,
Benfuracarbe, Bifenazete, Bromuconazol, Butocarboxim, Carbossulfano, Carbutilato,
Cihexatina, Ciromazina, Cletodim, Clofentezina, Clorantraniprole, Clorimurom Etilico,
Clorpirifés Metilico, Diafentiurom, Diclofluanida, Diclorvés, Dinotefuram, Dodina,
Doramectina, Espinosade A, Espiromesifeno, Etobenzanida, Fenarimol, Fentiona,
Flonicamida, Flubendiamida, Fluquiconazol, Flusulfamida, Flutiacetato Metilico,
Foxim, Imazapir, Imazaquim, loxinil, Isofenofds, Isoxaflutol, Metamidofds,
Moxidectina, Novalurom, Oxadiargil, Pencicurom, Pimetrozina, Profam, Propanil,
Proquinazide, Protioconazol, Sulfentrazona, Tebuconazol, Teflubenzurom,
Tepraloxidim 2, Tiobencarbe, Tiodicarbe, Tiofanato Metilico, Tiofanoxi, Tolclofés
Metilico e Tolifluanida.
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4.4.4 Taxa de recuperacao

O APENDICE E apresenta o resumo da taxa de recuperacgéo obtida em cada
nivel de fortificacdo. Os agrotéxicos que nao atenderam ao critério de aceitacao para
a taxa de recuperacao foram: Benfuracarbe, Bifenazete, Bitertanol, Carbossulfano,
Cihexatina, Ciromazina, Cletodim, Cumilurom, Diafentiurom, Diclofluanida, Diclorvés,
Dinotefuram, DMSA, Eprinomectina, Fentiona, Flubendiamida, Flusulfamida,
Imazapir, loxinil, Metamidofés, Metomil, Moxidectina, Novalurom, Pimetrozina,
Profam, Protioconazol, Tebuconazol, Teflubenzurom, Tiodicarbe, Tiofanato Metilico,
Tiofanoxi e Tolifluanida.

4.451LQM e LDM

A estimativa do LDM foi suficiente para atender as necessidades analiticas
deste método uma vez que a faixa de trabalho nao foi moldada por este parametro.

Foi possivel estabelecer o LQM para a maioria das substancias no 1° nivel de
fortificagdo exceto: Benfuracarbe, Cihexatina, Ciromazina, Cletodim, Clorpirifés
Metilico, Diafentiurom, Diclofluanida, Diclorvos, Dinotefuram, Doramectina,
Flubendiamida, Flusulfamida, loxinil, = Moxidectina, = Novalurom,  Profam,
Protioconazol, Teflubenzurom e Tolifluanida.

O APENDICE F apresenta o resumo dos resultados da razdo sinal/ruido no
nivel 1 de cada substancia. Algumas delas apresentaram valores acima do critério
(sinal/ruido = 10), isso significa que poderiam ser analisadas com um LQM menor.
Entretanto, devido ao método ser multirresiduo, foi adotado o mesmo nivel a ser

avaliado para facilitar a rotina de analises.

4.4.6 Ingredientes ativos validados
O Quadro 5 lista todos os ingredientes ativos validados de acordo com todos
os parametros avaliados, totalizando de 201 substancias, sendo 41 destas

autorizadas para uso na cultura de feijao (ANVISA, 2019c).

Quadro 5- Substancias validadas na matriz feijao (201 agrotédxicos) — Continua.
3-Hidroxicarbofurano

Clotianidina Fenpiroximato Metalaxil M Profenofos

Acetamiprido Coumafos Fenpropidina Metidationa Prometom
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Quadro 5- Substancias validadas na matriz feijao (201 agrotéxicos) — Continuagao.

Cresoxim

Acetocloro metilico Fenpropimorfe Metiocarbe Prometrina
Alacloro Daimurom Fentiona sulféxido Metiocarbe Propargito
sulfona
Cadusafos Espiroxamina Hexatiazoxi Oxadixil Tiacloprido
Alanicarbe Demston-S- Fentoato Metiocarbe Propazina
metilico sulféxido
Aldicarbe sulfona Desmedifam Fenurom Metobromurom Propiconazol
Aldicarbe sulféxido Diazinona Fluazifope-p- | 1016 yitenosida Propoxur
butilico
Ametrina Dietofencarbe Flufenacete Metoxurom Quinalfés
Aminocarbe Diflubenzurom Flufenoxurom Metrafenona Quinoxifem
Atrazina Dimetenamida Fluoxastrabina Metribuzim Sebutilazina
Azaconazol Dimetoato Flusilazol Metroprotrina Sidurom
Azametifés Dimetomorfe Flutolanil Metsulfyrom Simazina
metilico
Azinfés metilico Dimoxistrobina Flutriafol Miclobutanil Simetrina
Azoxistrobina Diniconazol Fluxapiroxade Miclobutanil Tebufenosida
Benalaxil Dioxacarbe Forclorfenurom Molinato Tebufenpirade
Bendiocarbe Dissulfotom Fosalona Monalida Tebutiurom
Benzoato de Dodemorfe Fosfamidona Monocrotofés Temefos
emamectina
Boscalida Epoxiconazol Fosmete Monolinurom Terbufés
Bupirimato EPTC Furalaxil Neburom Terbumetom
Buprofezina Espinetoram Furatiocarbe Nitenpiram Terbutrina
Butacloro Espirodiclofeno Halofenosideo Norflurazom Tetraconazol
Butocgrpoxm Espirotetramato Hexaconazol Nuarimol Tiabendazol
sulféxido
Carbaril Esprocarbe Imazalil Oxamil Tiametoxam
Carbendazim Etiofencarbe Imazosulfurom Oxamil oxima | Tiofanoxi sulfona
Carbetamida Etiofencarbe Imibenconazol Oxicarboxina T|of’anlOX|
sulfona sulféxido
Carbofurano Etlofe’nqarbe Imidacloprido Paclobutrazol Triadimefom
sulféxido
Carboxina Etiona Indoxacarbe Penconazol Triadimenol
Carfentrazona etilica Etirimol Iprovalicarbe Pendimetalina Triazofos
Carpropamida Etofenproxi Isocarbamida Picoxistrobina Triciclazol
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Quadro 5- Substancias validadas na matriz feijao (201 agrotéxicos) — Concluséo.

Ciazofamida Etofumesato Isocarbofos Elﬁ(e);?gg Tridemorfe
Cicloxidine Etoprofés Isoprocarbe Pirazofos Trifloxistrobina
Ciflufenamida Etoxazol Isoprotiolona Piridabem Triflumizol
Cimoxanil Etrinfos Isoproturom Piridafentiona Triflusqlfurom
metilico
Ciproconazol Famoxadona Isoxationa Pirifenoxi Triticonazol
Ciprodinil Fenamidona Lactofem Pirimetanil Vamidotiona
Clorbromurom Fenamifés Malationa Pirimicarbe Zoxamida
Clorfenvinfés Fenazaquina Mandipropamida Pgiemsﬁziﬁe -
Clorfluazurom Fenbuconazol Mefenacete Pirimifos etilico -
Cloroxurom Fenmedifam Mefosfolam Piriproxifem -
Clorpirifos Fenobucarbe Mepanipirim Procloraz -

Fonte: Préprio autor, 2020. Dados: ANVISA, 2019c¢. Nota: Substancias em negrito sdo autorizadas
para uso na cultura de feijao.

Apenas uma variacdo do Espinosade foi satisfatoria em todos os critérios. O

Espinosade A apresentou uma recuperagao abaixo do esperado e um coeficiente de

variacao superior a 20 %. Uma vez que a avaliacdo de ambos é necessaria para

compor o laudo, este |A néo foi considerado validado.

4.5 Analise das amostras

As amostras de feijao coletadas foram analisadas de acordo com o método

validado e seus resultados estao descritos no Quadro 6. O Quadro 7 apresenta um

quadro com informagdes resumidas sobre todos os |As detectados.

Quadro 6 - Resumo dos resultados das amostras analisadas — Continua.

Amostra Agrotoxico (nl;g/ll\(ng) Cor(n;zr}lt(r:)géo LM:{N(\r,rIIg‘/Akg) Rels:?r::::do
Feijao A Carbendazim 0,0046 0,0085 2,0000 Satisfatério
Feijao B Nao detectado - - - Satisfatério
Feijao C Carbendazim 0,0046 0,0235 2,0000 Satisfatério
Feijao D Carbendazim 0,0046 0,0110 2,0000 Satisfatério
Feijao E Carbendazim 0,0046 0,0275 2,0000 Satisfatério
Feijao F Carbendazim 0,0046 0,0145 2,0000 Satisfatério
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Quadro 6 - Resumo dos resultados das amostras analisadas — Continua.

Amostra - LQM Concentracao LMR (mg/kg) Resultado
Agrotoxico (mg/kg) (mg/kg) ANVISA Final
Feijao G Carbendazim 0,0046 <LQM 2,0000 Satisfatério
Carbendazim 0,0046 0,0505 2,0000
Feijao H Satisfatério
Flutriafol 0,0067 0,0115 0,1000
Feijao | Nao detectado - - - Satisfatério
Feijao J Carbendazim 0,0046 0,0645 2,0000 Satisfatério
Feijao K Flutriafol 0,0067 0,0070 0,1000 Satisfatério
Acetamiprido 0,0051 0,007 0,1000
Carbendazim 0,0046 0,004 2,0000
Feijao L Clotianidina 0,0062 <LQM 0,0200 Insatisfatério
Pirimifés Metilico 0,0046 0,005 NA
Tiametoxam 0,0057 <LQM 0,0200
Feijao M Carbendazim 0,0046 0,005 2,0000 Satisfatério
Carbendazim 0,0046 0,007 2,0000
Feiiao N Insatisfatorio
eljao Pirimifés-metilico 0,0046 0,007 NA
Feijao O Tiametoxam 0,0057 0,006 0,0200 Satisfatério
Carbendazim 0,0046 0,005 2,0000
Feijao P Insatisfatorio
Piperonil Butdxido 0,0062 <LQM NR

Fonte: Préprio autor, 2019. NA: Nao autorizado para a cultura. NR: Nao registrado no Brasil.

Quadro 7 — Informacdes sobre os |As detectados - Continua

Nome do ativo Estrutura molecular Funcio Classe quimica
OzN\
| 5 Cl
Acetamiprido /C\ \’-( Inseticida Neonicotinbide
HyC—N T—cm—&/
N
H H
H
|
N
Carbendazim Fungicida Benzimidazol
»—NHCO,CH,
N
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Quadro 7 — Informacdes sobre os |As detectados - Continua

Nome do ativo Estrutura molecular Funcéo Classe quimica
Q,N
N
| 5 Cl
Clotianidina /C\ T Inseticida Neonicotinbide
H,C—N N—~2CH,
| N
H H
F
OH
|
-0
|
Flutriafol CH2 Fungicida Triazol
I
N
\ N
N
O
Hsc/\/\o/\/
Sinergista
Piperonil Butdxido @) 0 (inseticida Piretréide
< indireto)
O CHj
CH3>_§; &
= Il .
PSR = Inseticida e
Pirimifés-metilico N\ ,)—OP(OCH,), acaricida | ©rganofosforado
>N
(CH3CH2)2N

Fonte: do Autor, 2019. Dados: ANVISA, 2019c;

Foram analisadas um total de 16 amostras de feijdes das variedades preto,
carioca, fradinho e mulatinho. As Figuras 9 e 10 apresentam graficos com um

resumo dos resultados.



37
Figura 9- Gréfico de satisfatoriedade das amostras.

Resultados

19%
Satisfatorio

Insatisfatorio
81%
Fonte: Préprio autor, 2020.

Figura 10- Grafico de numero de residuos por amostra

Numero de Residuos por Amostra

O
12% Sem
residuos
1 residuo
63% m2ab
residuos

Fonte: Préprio autor, 2020.

Apesar de mais de 80 % das amostras serem consideradas satisfatérias
apenas duas amostras, um feijao preto e um carioca, ndo apresentaram residuos de
agrotoxicos. Vale ressaltar que este resultado significa apenas que nao foram
encontrados residuos das substancias pesquisadas e nao elimina a possibilidade da
presenca de outras substancias ndo analisadas.

Um quarto dessas amostras apresentaram residuos de mais de um IA,
chegando até 5 substancias no Feijao L (fradinho), o que é critico tendo em vista
que essas associacdes de substancias nao sao consideradas no calculo do LMR
(ANVISA, 2016).

Quatro das amostras analisadas apresentaram mais de um residuo de

agrotoxico, chegando a 5 substancias em uma mesma amostra, sendo que uma
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dessas amostras apresentou laudo satisfatério, pois os resultados encontrados
estavam abaixo do LMR. Isso alerta para o problema da ingestdo de misturas de
agrotoxicos que nao € considerada no célculo do LMR nem nos ensaios de
toxicidade (LOPES; ALBUQUERQUE, 2018).

Residuos de Carbendazim foram encontrados em 75 % das amostras
analisadas. Isso condiz com o que vem sendo observado no monitoramento do
PARA que ao longo dos anos vem relatando residuos dessa substancia em mais de
60 % das amostras de feijao.

O Carbendazim é um fungicida sistémico de amplo espectro, pertencente ao
grupo quimico benzimidazol (ANVISA, 2019a; NORTOX S/A, 2019). Este |A estd na
lista de reavaliacdo da ANVISA, bem como seu metabdlito Tiofanato Metilico por
evidéncias de mutagenicidade, desregulacdo enddcrina e toxicidade para o
desenvolvimento e reprodutiva (ANVISA, 2019d).

O Carbendazim é metabdlito do Benomil que possui uma estrutura molecular
instavel, sendo gradualmente convertido em Carbendazim que é convertido em
Tiofanato Metilico (NAKAMURA et al. , 2011), como ilustra a Figura 11. Apesar de o
Benomil ter sido banido do Brasil em 2002 (ANVISA, 2002) o Carbendazim e seu
metabolito ainda s&o autorizados em diversas culturas, dentre elas o feijao (ANVISA,
2019c). As trés substancias sao proibidas nos Estados Unidos (NPIC, 2018) e na
Uniao Europeia (EUROPEN COMMISSION, 2016).

Figura 11- Esquema de conversado do Benomil em Carbendazim que é degradado em Tiofanato

Metilico
S NH O
O ~
\\’_--NH\ H CH;
~ N NH O
_N /\_---CH3 NH
— / —_—
/N N »—O0
—K > 0 72N NH O
7\ o CHs o
0 CH
3 s NH o7 °
Benomil Carbendazim Tiofanato Metilico

Fonte: Préprio autor, 2019.

Residuos de Pirimifés-metilico foram encontrados em duas amostras, uma de
feijdo fradinho e outra de mulatinho. Apesar desta substancia nao ter sido
considerada validada, o unico parametro insatisfatorio foi a recuperacao do primeiro

nivel com resultados um pouco abaixo do critério. Além disso, a amostra controle



39

utilizada no dia desta analise apresentou uma recuperacédo de 97 %. Ou seja, a
deteccdo dessa substancia ndo deve ser desconsiderada, pois o método analitico
nao apresentaria um resultado falso-positivo. A Figura 12 apresenta o0s
cromatogramas das duas transicdes monitoradas para analise desta substancia. As
Figuras 12A e 12B apresentamos transicbes de quantificacdo e confirmacao,
respectivamente, do primeiro ponto da curva analitica com concentracao de 0,005
mg/kg e as Figuras 12C e 12D correspondem aos sinais de quantificacdo e
confirmacéo (respectivamente) detectados na amostra Feijao L.

O Pirimifés-metilico € inseticida e acaricida pertencente a classe quimica dos
organofosforados. Substancias dessa classe atuam fosforilando a enzima acetil
colinesterase nas terminagdes nervosas provocando uma superestimulacado
colinérgica que causa, entre outros efeitos, paralisia respiratéria. Essas substancias
provocam o envenenamento ndo apenas de insetos como de aves, anfibios e
mamiferos (NPIC, 2013).

O uso do Pirimifés-metilico na cultura do feijao foi excluido em agosto de
2013 pela Resolugao RE n® 2.838, sendo ainda permitido para as culturas de arroz,
milho e trigo (ANVISA, 2016, 2020b). Seu uso indevido em culturas de feijao vem
sendo detectado tanto pelo PARA quanto pelo PNCRC/VEGETAL, sendo
identificado tanto no feijao fradinho quanto no preto e no carioca (ANVISA, 2016;
BRASIL, 2019).
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Figura 12- Cromatogramas do Pirimifés Metilico.
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Fonte: Préprio autor, 2019. Nota: Figura 12A: Sinal da transi¢cdo de quantificagao do Pirimifés
Metilico no ponto 1; Figura 12B: Sinal da transi¢do de confirmacao do Pirimifés Metilico no ponto 1;
Figura 12C: Sinal da transicao de quantificacao do Pirimifés Metilico na amostra Feijao L; Figura 12D:
Sinal da transicao de confirmagao do Pirimifés Metilico na amostra Feijao L.
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O Piperonil Butoxido foi detectado em uma amostra de feijdo fradinho
juntamente com residuos de Carbendazim. Essa substancia é usada em associacao
com outros |As, pois atua potencializando o efeito de inseticidas. O Piperonil
Butdxido inibe enzimas presentes no corpo de alguns insetos que sado capazes de
degradar alguns agrotéxicos (NPIC, 2017) e possui baixa toxicidade de ingestao por
mamiferos (DRUGBANK, 2019).

Este IA ndo esta registrado para uso em agrotoxicos (ANVISA, 2019c), sendo
entdo um produto de uso ndo autorizado. Entretanto, seu uso é autorizado como
componente complementar de formulacées de saneantes desinfestantes, como
inseticidas e repelentes (ANVISA, 2010). Nos EUA o Piperonil Butéxido é usado néo
apenas em formulagbes de agrotoxicos, como também medicamentos para
tratamento de piolhos (NPIC, 2018; DRUGBANK, 2019).

Encontrar residuos de substancias nao registradas € critico, pois 0 ndo ha
informacgdes oficiais para o uso seguro do produto. Como o Piperonil Butdoxido é
autorizado para uso em saneantes € possivel que tenha ocorrido uma contaminagao
cruzada pelo uso da substadncia em ambientes de armazenamento de feijao.
Encontrar este tipo de residuo é um alerta para a necessidade de avaliacao dos
saneantes por parte das agéncias reguladoras a fim de estabelecer um LMR para
estes produtos, ou proibir sua utilizacdo em locais de armazenamento de alimentos.

Todo o processo de validagdo, bem como a analise das amostras, foi
realizado com feijdbes sem passar por processo de cozimento. Sabe-se que este
alimento ndo € consumido desta maneira e que os processamentos comumente
realizados em casa, como lavar, deixar de molho e cozinhar podem reduzir a
concentracdo de alguns agrotoxicos (YANG et al., 2012). Entretanto, existem
estudos como o de Souza (2006) que analisou alimentos prontos para 0 consumo no
restaurante universitario de Brasilia e observou a presenca de agrotoxicos da classe
dos ditiocarbamatos em feijdes, ou seja, os processamentos nao garantem a

eliminacao total dessas substancias.
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5 CONCLUSAO

Foi possivel analisar 16 amostras de feijdo utilizando um método
multirresiduo quantitativo que foi devidamente validado para 201 agrotéxicos em
feijao. Este método, além de abranger um grande numero de substancias de
diferentes classes quimicas, também se mostrou eficaz na andlise de feijdes de
diferentes classes, espécies e variedades. Apesar dos resultados terem sido
analisados de acordo com os critérios do SANTE/11813/2017, a atualizacdo deste
documento em janeiro de 2020 ndo impactou nos resultados obtidos.

Das 16 amostras analisadas, 3 foram consideradas insatisfatorias por
conterem residuos de substdncias nao autorizadas, sendo uma delas uma
substancia utilizada em saneantes (Pirimifés Metilico). No grupo de amostras
satisfatorias apenas 2 apresentaram auséncia dos residuos pesquisados e 75 % do
total de amostras apresentaram residuos de Carbendazim, uma substancia que
ainda € autorizada no Brasil para uso em feijao e outras culturas mesmo sendo
proibida nos Estados Unidos e na Unidao Europeia. Além disso, um quarto das
amostras analisadas apresentaram residuos de mais de uma substancia, uma
situacao que nao é considerada no calculo do LMR.

Estes resultados servem como um alerta para a necessidade de melhorias na
regulamentacdo do uso de agrotéxicos. O feijao € consumido diariamente pela
populacdo brasileira de todas as classes sociais € monitorar um alimento tao
consumido é fundamental para a saude publica. Por isso &€ importante investir cada

vez mais em pesquisas que ampliem e melhorem as metodologias de analise.
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APENDICE A - Lista de agrotoxicos avaliados na validacdo e sua situacéo legal

no pais — Continua

LMR (mg/kg) LMR (mg/kg)
Substancia Substancia
Feijao Feijao
2,6-Diclorobenzamida Excluido ou NR Foxim Excluido ou NR
3-Hidroxicarbofurano Excluido ou NR Fuberidazol Excluido ou NR
Abamectina 0,01 Furalaxil Excluido ou NR
Acefato 0,02 Furatiocarbe Excluido ou NR
Acetamiprido 0,10 Halofenosideo Excluido ou NR
Acetocloro NA Heptenofos Excluido ou NR
Acibenzolar-s-metilico 1,00 Hexaconazol Excluido ou NR
Alacloro NA Hexitiazoxi NA
Alanicarbe NA Imazalil NA
Aldicarbe Excluido ou NR Imazapique NA
Aldicarbe sulfona Excluido ou NR Imazapir 0,02
Aldicarbe sulféxido Excluido ou NR Imazaquim NA
Ametrina NA Imazetapir 0,05
Amicarbazona NA Imazosulfurom Excluido ou NR
Aminocarbe Excluido ou NR Imibenconazol 0,30
Atrazina NA Imidacloprido 0,07
Azaconazol Excluido ou NR Indoxacarbe 0,07
Azametifés NA loxinil Excluido ou NR

Azinfés etilico

Excluido ou NR

Iprovalicarbe

NA

Azinfés metilico

Excluido ou NR

Isocarbamida

Excluido ou NR

Azoxistrobina 0,10 Isocarbofés Excluido ou NR
Benalaxil NA Isofenofds Excluido ou NR
Bendiocarbe Excluido ou NR Isoprocarbe Excluido ou NR
Benfuracarbe NA Isoprotiolona Excluido ou NR
Eemnazrﬁztcotigs 0,01 Isoproturom Excluido ou NR
Bifenazate Excluido ou NR Isoxaflutol NA
Bitertanol Excluido ou NR Isoxationa Excluido ou NR
Boscalida 0,10 Lactofem NA




APENDICE A - Lista de Agrotoxicos Avaliados na Validacdo e Sua Situacio

Legal no Pais — Continuacao

LMR (mg/kg) LMR (mg/kg)
Substancia Substancia
Feijao Feijao
Bromuconazol 0,20 Linurom NA
Bupirimato Excluido ou NR Malationa 8,0
Buprofezina 0,05 Mandipropamida NA
Butacloro Excluido ou NR Mefenacete Excluido ou NR
Butocarboxim Excluido ou NR Mefosfolam Excluido ou NR
Butocarboxim sulfoxido Excluido ou NR Mepanipirim Excluido ou NR
Cadusafés NA Mepronil Excluido ou NR
Carbaril 0,50 Mesotriona NA
Carbendazim 2,00 Metalaxil-M 0,01

Carbetamida

Excluido ou NR

Metamidofds

Excluido ou NR

Carbofurano Excluido ou NR Metconazol 0,05
Carbossulfano NA Metfuroxam Excluido ou NR
Carboxina 0,20 Metidationa NA
Carbutilato Excluido ou NR Metiocarbe NA
Carfentrazona etilica 0,01 Metiocarbe sulfona Excluido ou NR
Carpropamida Excluido ou NR Metiocarbe sulféxido Excluido ou NR
Ciazofamida NA Metobromurom Excluido ou NR
Cicloxidine Excluido ou NR Metomil 0,05
Ciflufenamida Excluido ou NR Metopreno NA
Cihexatina Excluido ou NR Metoxifenosida 0,02
Cimoxanil NA Metoxurom Excluido ou NR
Ciproconazol NA Metrafenona Excluido ou NR
Ciprodinil 0,30 Metribuzim NA
Ciromazina 0,30 Metroprotrina Excluido ou NR
Cletodim 0,50 Metsulfurom metilico NA
Clodimeforme Excluido ou NR Mevinfés Excluido ou NR
Clofentezina Excluido ou NR Miclobutanil NA
Clorantraniliprole 0,05 Molinato Excluido ou NR
Clorbromurom Excluido ou NR Monalida Excluido ou NR




APENDICE A - Lista de Agrotoxicos Avaliados na Validacdo e Sua Situacio

Legal no Pais — Continuacao

LMR (mg/kg) LMR (mg/kg)
Substancia Substancia
Feijao Feijao
Clorfenvinfés Excluido ou NR Monocrotofés Excluido ou NR

Clorfluazurom 0,01 Monolinurom Excluido ou NR
Clorimurom etilico NA Moxidectina Excluido ou NR
Cloroxurom Excluido ou NR Neburom Excluido ou NR
Clorpirifés 0,10 Nitenpiram Excluido ou NR
Clorpirifés metilico Excluido ou NR Norflurazom Excluido ou NR
Clotianidina 0,02 Novalurom 0,20
Coumafos Excluido ou NR Nuarimol Excluido ou NR
Cresoxim Metilico 0,05 Ometoato Excluido ou NR
Cumilurom Excluido ou NR Oxadiargil Excluido ou NR
Daimurom Excluido ou NR Oxadixil Excluido ou NR
Demeton-S-metilico Excluido ou NR Oxamil Excluido ou NR

Desmedifam Excluido ou NR Oxamil oxima Excluido ou NR
Diafentiurom 0,30 Oxicarboxina 0,40
Diazinona NA Paclobutrazol NA
Diclofluanida Excluido ou NR Pencicurom 0,05
Diclorvés NA Penconazol Excluido ou NR
Dicrotofos Excluido ou NR Pendimetalina 0,10
Dietofencarbe Excluido ou NR Picoxistrobina 0,01
Difenoconazol 0,03 Pimetrozina NA

Diflubenzurom

0,20 (feijao caupi

Piperonil butéxido

Excluido ou NR

apenas)
Dimetenamida NA Piraclostrobina 0,10 /C%L?si)(feijéo
Dimetoato NA Pirazofos Excluido ou NR
Dimetomorfe NA Piridabem 0,01
Dimoxistrobina 0,05 Piridafentiona Excluido ou NR

Diniconazol Excluido ou NR Pirifenoxi Excluido ou NR
Dinotefuram 0,09 Pirimetanil NA
Dioxacarbe Excluido ou NR Pirimicarbe 0,10
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Legal no Pais — Continuacao

LMR (mg/kg) LMR (mg/kg)
Substancia Substancia
Feijao Feijao
Dissulfotom NA Pirimicarbe desmetil Excluido ou NR
DMSA Excluido ou NR Pirimifos etilico Excluido ou NR
DMST Excluido ou NR Pirimifés metilico NA
Dodemorfe Excluido ou NR Piriproxifem 0,01
Dodina NA Procloraz Excluido ou NR
Doramectina Excluido ou NR Profam Excluido ou NR
Epoxiconazol 0,05 Profenofés 0,10 </e(1)g1e?n(; eljdo
Eprinomectina Excluido ou NR Prometom Excluido ou NR
EPTC Excluido ou NR Prometrina NA
Espinetoram NA Propanil NA
Espinosade 0,03 Propargito NA
Espirodiclofeno NA Propazina Excluido ou NR
Espiromesifeno 0,03 Propiconazol 0,05

Espirotetramato

Excluido ou NR

Propizamida
(Pronamida)

Excluido ou NR

Espiroxamina

Excluido ou NR

Propoxur

NA

Esprocarbe Excluido ou NR Proquinazide Excluido ou NR

Etidimurom Excluido ou NR Protioconazol 0,05

Etiofencarbe Excluido ou NR Quinalfés Excluido ou NR
Etiofencarbe sulfona Excluido ou NR Quinoxifem Excluido ou NR

Etiofencarbe sulféxido

Excluido ou NR

Quizalofope-P-etilico

0,03 /0,03 (feijao
caupi)

Etiona Excluido ou NR Rotenona Excluido ou NR
Etiprole NA Sebutilazina Excluido ou NR
Etirimol Excluido ou NR Sidurom Excluido ou NR
Etobenzanida Excluido ou NR Simazina NA
Etofenproxi 0,50 Simetrina Excluido ou NR
Etofumesato Excluido ou NR Sulfentrazona NA
Etoprofés NA Tebuconazol 0,10




APENDICE A - Lista de Agrotoxicos Avaliados na Validacdo e Sua Situacio

Legal no Pais — Continuacao

LMR (mg/kg) LMR (mg/kg)
Substancia Substancia
Feijao Feijao
Etoxazol NA Tebufenosida NA
Etrinfos Excluido ou NR Tebufenpirade Excluido ou NR
Famoxadona 0,30 Tebutiurom NA
Fenamidona NA Teflubenzurom 0,50
Fenamifés NA Temefos NA
Fenarimol NA Tepraloxidim 1,00
Fenazaquina Excluido ou NR Terbufés 0,05
Fenbuconazol Excluido ou NR Terbumetom Excluido ou NR
Fenhexamida Excluido ou NR Terbutrina Excluido ou NR
Fenmedifam Excluido ou NR Tetraconazol 0,20
Fenobucarbe Excluido ou NR Tiabendazol 0,01
Fenoxicarbe Excluido ou NR Tiacloprido 0,10
Fenpiroximato NA Tiametoxam 0,02
Fenpropidina Excluido ou NR Tiobencarbe NA
Fenpropimorfe NA Tiodicarbe 0,10
Fentiona Excluido ou NR Tiofanato metilico 0,50 /C(;JSi)(feijéo

Fentiona sulféxido

Excluido ou NR

Tiofanoxi

Excluido ou NR

Fentoato Excluido ou NR Tiofanoxi sulfona Excluido ou NR
Fenurom Excluido ou NR Tiofanoxi sulféxido Excluido ou NR
Flonicamida NA Tolclofés metilico Excluido ou NR
Fluazifope-p-butilico 1,00 Tolifluanida Excluido ou NR
Flubendiamida NA Triadimefom NA
Flufenacete Excluido ou NR Triadimenol NA
Flufenoxurom NA Triazofés 0,01
Fluoxastrabina Excluido ou NR Triciclazol NA
Fluguinconazol 0,05 Triclorfom Excluido ou NR
Flusilazol Excluido ou NR Tridemorfe Excluido ou NR

Flusulfamida

Excluido ou NR

Trifloxistrobina

0,20
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APENDICE A - Lista de Agrotoxicos Avaliados na Validacdo e Sua Situacio

Legal no Pais — Conclusao

LMR (mg/kg) LMR (mg/kg)
Substancia Substancia
Feijao Feijao
Flutiaceto metilico Excluido ou NR Triflumizol NA
Flutolanil NA Triflumurom NA
Flutriafol 0,10/0,10 (feijlao | g5 1furom metilico Excluido ou NR
caupi)
Fluxapiroxade 0,03/ 0’03. (feijao Triforina Excluido ou NR
caupi)
Forclorfenurom Excluido ou NR Triticonazol NA
Fosalona Excluido ou NR Vamidotiona Excluido ou NR
Fosfamidona Excluido ou NR Zoxamida NA

Fosmete

Excluido ou NR

Fonte: Préprio autor, 2019. Dados: ANVISA, 2019c. NA: ndo autorizado para cultura. NR: Nao
registrado no Brasil.



APENDICE B - Transi¢cdes Monitoradas — Continua

55

Agrotoxico

Transicoes
monitoradas (m/z)

Agrotoxico

Transicoes
monitoradas (m/z)

2,6-Diclorobenzamida

190 > 109 | 190 > 145

Fosfamidona

300 > 174 | 300 > 127

3-Hidroxicarbofurano | 238 > 163 | 238 > 181 Fosmete 318 >160|318 > 133
Abamectina 891 > 305 | 891 > 567 Foxim 300 > 129 | 300 > 125
Acefato 184 >143 | 184> 95 Fuberidazol 185> 157|185 > 156
Acetamiprido 223 > 126|223 > 90 Furalaxil 302 >95|302 > 242
Acetocloro 270 > 224 1270 > 148 Furatiocarbe 383 > 195 | 383 > 252

Acibenzolar-S-Metilico

211 >136 211 > 140

Halofenosideo

331 > 275|331 > 105

Alacloro 270 >238 270 > 162 Heptenofos 251 >127 1251 >109
Alanicarbe 400 > 238 | 400 > 91 Hexaconazol 314 >70|314 > 159
Aldicarbe 191 > 1161191 > 89 Hexitiazoxi 353 > 228 | 353 > 168
Aldicarbe Sulfona 223 >86 223 > 76 Imazalil 297 > 159|297 > 69
Aldicarbe Sulféxido 207 > 132|207 > 89 Imazapique 276 > 231|276 > 163
Ametrina 228 > 186 | 228 > 96 Imazapir 262 > 69 | 262 > 86
Amicarbazona 242 > 143 | 242 > 85 Imazaquim 312 > 266 | 312 > 86
Aminocarbe 209 > 137|209 > 152 Imazetapir 290 > 245|290 > 86
Atrazina 216 >174 1216 > 96 Imazosulfurom 413 >153 413 > 156
Azaconazol 300 > 159 | 300 > 231 Imibenconazol 411 >1251411 > 171
Azametifos 325>112]325> 139 Imidacloprido 256 > 175 | 256 > 209
Azinfés Etilico 345>]132 > 345> 160 Indoxacarbe 528 > 203 | 528 > 218
Azinfés Metilico 318 >132|318 > 104 loxinil 370 > 127 | 370 > 243

Azoxistrobina

404 > 372 | 404 > 329

Iprovalicarbe

321 > 119|321 > 203

Benalaxil 326 > 148 | 326 > 294 Isocarbamida 186 > 87| 186 > 130
Bendiocarbe 224 > 167 | 224 > 109 Isocarbofos 291 > 231|291 > 121
Benfuracarbe 411 > 252 | 411 > 158 Isofenofos 346 > 245 | 346 > 217
penzoato de 886 > 126 | 886 > 302 Isoprocarbe 194 > 95 | 194 > 137

mamectina

Bifenazate 301 >170]301 > 198 Isoprotiolona 291 > 231|291 > 189

Bitertanol 338 >99|338>70 Isoproturom 207 > 72207 > 46

Boscalida 343 > 307 | 343 > 271 Isoxaflutol 359 > 251 | 359 > 220
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Agrotoxico moézzrrlascii‘!‘aze(sm/z) Agrotoxico moézzrrlascii‘!‘aze(sm/z)
Bromuconazol 376 >159 | 376 > 70 Isoxationa 314 >105|314 > 286
Bupirimato 317 >108 | 317 > 272 Lactofem 479 > 344 | 479 > 462
Buprofezina 306 > 201 | 306 > 116 Linurom 249 > 160 | 249 > 182
Butacloro 312 >238 312> 162 Malationa 331 >127|331 >99
Butocarboxim 213>751213> 116 Mandipropamida 412 >328 412> 125
B“éoca,rb.o"im 207 > 132 207 > 75 Mefenacete 299 > 148 | 299 > 120
ulféxido

Cadusafés 271 > 159 | 271 > 215 Mefosfolam 270 > 140|270 > 196
Carbaril 219>145]219> 127 Mepanipirim 224 > 106 | 224 > 77
Carbendazim 192 > 160|192 > 132 Mepronil 270 > 119|270 > 91
Carbetamida 237 >192 237 > 118 Mesotriona 340 > 228 | 340 > 104
Carbofurano 222 > 165|222 > 123 Metalaxil-M 280 > 220 | 280 > 192

Carbossulfano

381 >118 381> 160

Metamidofds

142 > 94 | 142 > 125

Carboxina 236 > 143 | 236 > 87 Metconazol 320 >70]320 > 125
Carbutilato 280 > 181 | 280 > 209 Metfuroxam 230 > 1371230 > 111
Carfrentazona Etilica 412 > 346 | 412 > 266 Metidationa 303 > 145 | 303 >85
Carpropamida 334 > 139 | 334 > 196 Metiocarbe 226 > 169 | 226 > 121

Ciazofamida 325 > 108 | 325 > 261 Metiocarbe Sulfona | 275> 122|275 > 201
Cicloxidine 326 > 280 | 326 > 180 '\gel}:%cxai‘é%e 242 > 185 | 242 > 122
Ciflufenamida 413 >203 413 > 295 Metobromurom 259 >170 | 259 > 148
Cihexatina 369 > 205 | 369 > 287 Metomil 163 > 88| 163 > 106
Cimoxanil 199 >128 1199 > 111 Metopreno 311 >279 | 311 > 191

Ciproconazol

292 >701292 > 125

Metoxifenosida

369 > 149 | 369 > 313

Ciprodinil 226 >93] 226 > 108 Metoxurom 229 > 72229 > 156
Ciromazina 167 >60| 167 > 125 Metrafenona 409 > 209 | 409 > 227
Cletodim 360 > 136 | 360 > 240 Metribuzim 215>131|215>89

Clodimeforme

197 > 46 | 197 > 117

Metroprotrina

272 >198 272 > 170

Clofentezina

303 > 138 | 303 > 102

Metsulfurom
Metilico

382 > 167 | 382 > 199
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Agrotoxico moézzrrlasciiize(sm/z) Agrotoxico moézzrrlasciiize(sm/z)
Clorantraniliprole 484 > 453 | 484 > 286 Mevinfés 225>127 1225 > 193
Clorbromurom 294 > 206 | 294 > 182 Miclobutanil 289>70]289 > 125
Clorfenvinfés 359 >99| 359 > 127 Molinato 188 > 126 | 188 > 55
Clorfluazurom 540 > 383 | 540 > 158 Monalida 240 >851240> 128
Clorimurom Etilico 415>186 415> 83 Monocrotofés 224 > 127|224 > 98

Cloroxurom 291 >721291 > 164 Monolinurom 215> 148|215 >99
Clorpirifés 350 > 98| 350 > 97 Moxidectina 641 > 528 | 641 > 498
Clorpirifés Metilico 322 >125|322 > 290 Neburom 275> 88| 275 > 57
Clotianidina 250 > 169 | 250 > 132 Nitenpiram 271 >225|271 > 126
Coumafos 363 > 307 | 363 > 289 Norflurazom 304 > 284 | 304 > 160

Cresoxim Metilico 314 >116 | 314 > 267 Novalurom 493 > 158 | 493 > 141
Cumilurom 303 > 185|303 > 125 Nuarimol 315> 252|315 > 81
Daimurom 269 > 151 | 269 > 91 Ometoato 214 >183 214 > 125

Demeton-S-Metilico 231 >89 231 > 61 Oxadiargil 341 > 151|341 > 230
Desmedifam 318 >182|318 > 136 Oxadixil 279 >219 1279 > 132
Diafentiurom 385 > 329 | 385 > 278 Oxamil 237 > 72237 > 90

Diazinona 305 > 169 | 305 > 97 Oxamil Oxima 163 >72|163 > 90
Diclofuanida 350 > 123 | 350 > 224 Oxicarboxina 268 > 175 | 268 > 147

Diclorvos 221 >109 | 221 > 127 Paclobutrazol 294 >70]294 > 125

Dicrotofos 238>112|238>72 Pencicurom 329 > 125|329 > 218
Dietofencarbe 268 > 226 | 268 > 124 Penconazol 284 >70|284 > 159

Difenoconazol

406 > 251 | 406 > 188

Pendimetalina

282 >2121282 > 194

Diflubenzurom

311 >158 311 > 113

Picoxistrobina

368 > 205 | 368 > 145

Dimetenamida

276 > 244 | 276 > 168

Pimetrozina

218>105|218>78

Dimetoato

230 > 199 | 230 > 125

Piperonil Butéxido

356 > 177|356 > 119

Dimetomorfe

388 > 301 | 388 > 165

Piraclostrobina

388 > 194 | 388 > 163

Dimoxistrobina

327 > 116 | 327 > 89

Pirazofés

374 >222 | 374 > 194

Diniconazol

326 > 70| 326 > 159

Piridabem

365 > 147 | 365 > 309

Dinotefuram

203 > 129 | 203 > 123

Piridafentiona

341 > 189 | 341 > 92
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Agrotoxico moézzrrlascii‘!‘aze(sm/z) Agrotoxico moézzrrlascii‘!‘aze(sm/z)

Dioxacarbe 224 > 167 | 224 > 123 Pirifenoxi 295 >93|295 > 66
Dissulfotom 275> 891|275 > 61 Pirimetanil 200 > 107 | 200 > 82
DMSA 201 >92|201 > 137 Pirimicarbe 239>72|239 > 182
DMST 215> 106 | 215 > 79 ngﬁaertﬁe 205 5 72 | 225 > 168
Dodemorfe 282 >116]282 > 98 Pirimifés Etilico 334 >198 | 334 > 182
Dodina 228 > 57 | 228 > 60 Pirimifés Metilico 306 > 108 | 306 > 67
Doramectina 917 > 331 | 917 >593 Piriproxifem 322 >96|322 > 185
Epoxiconazol 330 >121 ]330 > 123 Procloraz 376 > 308 | 376 > 266
Eprinomectina 915> 186 | 915 > 144 Profam 180 >120] 180 > 138
EPTC 190 > 128190 > 86 Profenofés 375 > 305 | 375 > 347
Espinetoram 749 > 142 | 749 > 98 Prometom 226 > 184 | 226 > 86
Espinosade A 733 >142 | 733 > 98 Prometrina 242 > 158 | 242 > 200
Espinosade D 747 > 142 | 747 > 98 Propanil 218 >162 218 > 127
Espirodiclofeno 411 >71]411>313 Propargito 368 > 231|368 > 175
Espiromesifeno 371 >273|371 > 255 Propazina 230 > 146 | 230 > 188

Espirotetramato

374 > 330 | 374 > 302

Propiconazol

342 > 69| 342 > 159

Espiroxamina

298 > 144 1298 > 100

Propizamida
(Pronamida)

256 > 190 | 256 > 173

Esprocarbe 266 > 911|266 > 71 Propoxur 210>111]210>93
Etidimurom 265 >208 | 265> 114 Proquinazide 373 > 289 | 373 > 331
Etiofencarbe 226 > 107 | 226 > 169 Quinalfés 299 > 163 | 299 > 147
Etiofencarbe Sulfona 275> 107 | 275 > 201 Quinoxifem 308 > 197 | 308 > 162

Etiofencarbe Sulféxido

242 > 107 | 242 > 185

Quizalofope-P-

379 >211]379> 115

etilico
Etiona 385> 199 | 385 > 143 Rotenona 395>213]395> 192
Etiprole 414 > 351 | 414 > 255 Sebutilazina 230 > 1741230 > 96
Etirimol 210>1401210>98 Sidurom 233 >94|233 > 137
Etobenzanida 340 > 179 | 340 > 149 Simazina 202 > 1321202 > 124
Etofenproxi 394 > 1771394 > 107 Simetrina 214 >124 1214 > 96
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Agrotoxico moézzrrlasciiize(sm/z) Agrotoxico moézzrrlasciiize(sm/z)
Etofumesato 287 >121| 287 > 259 Sulfentrazona 387 > 146 | 387 > 307
Etoprofés 243 > 131|243 > 97 Tebuconazol 308 > 70| 308 > 125
Etoxazol 360 > 141 | 360 > 57 Tebufenosida 353 > 133 | 353 > 297
Etrinfos 293 > 125 | 293 > 265 Tebufenpirade 334 > 117|334 > 145
Famoxadona 392 > 331 | 392 > 238 Tebutiurom 229>1721229 > 116
Fenamidona 312>92|312 > 236 Temefos 467 > 419 | 467 > 125
Fenamifés 304 > 217 | 304 > 202 Tepraloxidim 342 > 250 | 342 > 166
Fenarimol 331 > 268 | 331 > 81 Terbufés 289 > 103 | 289 > 57
Fenazaquina 307 > 57| 307 > 161 Terbumetom 226 >170|226 > 114
Fenbuconazol 337>125|337>70 Terbutrina 242 > 186 | 242 > 91
Fenhexamida 302 >97|302 > 55 Tetraconazol 372 >159 372> 70
Fenmedifam 301 > 168 | 301 > 136 Tiabendazol 202 >1751202 > 131
Fenobucarbe 208 > 95| 208 > 152 Tiacloprido 253 > 126|253 > 90
Fenoxicarbe 302 >88]302>116 Tiametoxam 292 > 2111292 > 181
Fenpiroximato 422 > 366 | 422 > 138 Tiobencarbe 257 >124 1257 > 100
Fenpropidina 274 > 147 | 274 > 86 Tiodicarbe 355 >88|355> 108

Fenpropimorfe

304 > 147|304 > 130

Tiofanato Metilico

343 > 151|343 > 93

Fentiona

279 > 169 | 279 >105

Tiofanoxi

219>57219>76

Fentiona Sulféxido

295>109|295>79

Tiofanoxi Sulfona

268 > 57 | 268 > 76

Fentoato 321 >247|321 >163 | Tiofanoxi Sulfoxido | 252 >235|252 > 178
Fenurom 165> 72| 165 > 46 Tolclofés Metilico 301 >269 | 301 >175
Flonicamida 230 > 203 | 230 > 148 Tolifluanida 363 > 238 | 363 > 137
Fluazifope-p-butilico 384 > 282 | 384 >328 Triadimefom 294 > 691|294 > 197
Flubendiamida 683 > 274 | 683 > 408 Triadimenol 296 > 70| 296 > 99
Flufenacete 364 > 194 | 364 >152 Triazofés 314>162|314 > 119
Flufenoxurom 489 > 158 | 489 > 141 Triciclozol 190 > 162|190 > 136
Fluoxastrabina 459 > 427 | 459 > 188 Triclorfom 257 >109 | 257 > 127
Fluguinconazol 376 > 349 | 376 > 108 Tridemorfe 298 > 571298 > 98

Flusilazol

316 >247|316 > 165

Trifloxistrobina

409 > 186 | 409 > 145
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- Transic6es - Transic6es
FRETEED monitoradas (m/z) FRETEED monitoradas (m/z)
Flusulfamida 413 >1711413 >179 Triflumizol 346 > 278 | 346 > 73

Flutiaceto Metilico 404 > 274 | 404 > 215 Triflumurom 359 > 156 | 359 > 139

Triflusulfurom

Flutolanil 324 > 262|324 > 65 Metilico 493 > 264 | 493 > 96
Flutriafol 302 >70|302>123 Triforina 435 > 390 | 435 > 215
Fluxapiroxade 382 > 342|382 > 314 Triticonazol 318 >70|318>125
Forclorfenurom 248 > 129 | 248 > 93 Vamidotiona 288 > 146|288 > 118
Fosalona 368 > 182|368 > 111 Zoxamida 336 > 187 | 336 > 159

Fonte: Préprio autor, 2020.
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Avaliacao da
curva analitica

Avaliacao da
curva analitica

Substancia Substancia
r R* r R?

2,6-Diclorobenzamida 0,98 0,95 Fosmete 1,00 1,00
3-Hidroxicarbofurano 1,00 1,00 Foxim 0,98 0,95
Abamectina 0,97 0,94 Fuberidazol 1,00 1,00
Acefato 1,00 1,00 Furalaxil 1,00 1,00
Acetamiprido 1,00 1,00 Furatiocarbe 1,00 1,00
Acetocloro 1,00 0,99 Halofenosideo 0,97 0,94
Acibenzolar-s-metilico 0,99 0,98 Heptenofos 1,00 1,00
Alacloro 1 1,00 1,00 Hexaconazol 1,00 1,00
Alacloro 2 1,00 1,00 Hexitiazoxi 0,99 0,99
Alanicarbe 0,98 0,96 Imazalil 1,00 1,00
Aldicarbe 0,98 0,96 Imazapique 1,00 1,00
Aldicarbe sulfona 1,00 1,00 Imazapir 1,00 1,00
Aldicarbe sulfoxido 1,00 1,00 Imazaquim 1,00 1,00
Ametrina 1,00 1,00 Imazetapir 1,00 1,00
Amicarbazona 0,99 0,98 Imazosulfurom 1,00 1,00
Aminocarbe 1,00 1,00 Imibenconazol 1,00 0,99
Atrazina 1,00 1,00 Imidacloprido 1,00 1,00
Azaconazol 1,00 1,00 Indoxacarbe 1,00 1,00
Azametifés 1,00 1,00 loxinil 0,98 0,95
Azinfés etilico 0,99 0,98 Iprovalicarbe 1,00 1,00
Azinfés metilico 0,99 0,99 Isocarbamida 1,00 1,00
Azoxistrobina 1,00 1,00 Isocarbofés 1,00 1,00
Benalaxil 1,00 1,00 Isofenofos 1,00 0,99
Bendiocarbe 1,00 1,00 Isoprocarbe 1,00 1,00
Benfuracarbe 0,92 0,85 Isoprotiolona 1,00 1,00
Benzoato de emamectina 1,00 1,00 Isoproturom 1,00 1,00
Bifenazate 1,00 0,99 Isoxaflutol 0,97 0,95
Bitertanol 0,99 0,98 Isoxationa 1,00 1,00
Boscalida 1,00 1,00 Lactofem 1,00 1,00
Bromuconazol 1,00 0,99 Linurom 1,00 0,99
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Avaliacao da
curva analitica

Avaliacao da
curva analitica

Substancia Substancia
r R* r R?

Bupirimato 1,00 1,00 Malationa 1,00 1,00
Buprofezina 1,00 1,00 Mandipropamida 1,00 1,00
Butacloro 1,00 0,99 Mefenacete 1,00 1,00
Butocarboxim 1,00 1,00 Mefosfolam 1,00 1,00
Butocarboxim sulféxido 1,00 1,00 Mepanipirim 1,00 1,00
Cadusafés 1,00 1,00 Mepronil 1,00 1,00
Carbaril 1,00 1,00 Mesotriona 1,00 1,00
Carbendazim 1,00 1,00 Metalaxil-M 1,00 1,00
Carbetamida 1,00 1,00 Metamidofds 1,00 0,99
Carbofurano 1,00 1,00 Metconazol 1,00 1,00
Carbossulfano 0,11 0,01 Metfuroxam 1,00 1,00
Carboxina 1,00 1,00 Metidationa 1,00 1,00
Carbutilato 1,00 0,99 Metiocarbe 1,00 1,00
Carfentrazona etilica 1,00 1,00 Metiocarbe sulfona 1,00 1,00
Carpropamida 1,00 0,99 Metiocarbe sulféxido 1,00 1,00
Ciazofamida 1,00 1,00 Metobromurom 1,00 0,99
Cicloxidine 1,00 1,00 Metomil 1,00 1,00
Ciflufenamida 1,00 0,99 Metopreno 0,99 0,98
Cihexatina 0,98 0,95 Metoxifenosida 1,00 0,99
Cimoxanil 1,00 0,99 Metoxurom 1,00 1,00
Ciproconazol 1,00 1,00 Metrafenona 1,00 1,00
Ciprodinil 1,00 1,00 Metribuzim 1,00 1,00
Ciromazina 0,97 0,93 Metroprotrina 1,00 1,00
Cletodim 0,97 0,94 Metsulfurom metilico 1,00 1,00
Clodimeforme 1,00 0,99 Mevinfés 1,00 1,00
Clofentezina 0,97 0,93 Miclobutanil 1,00 1,00
Clorantraniliprole 1,00 1,00 Molinato 0,99 0,99
Clorbromurom 1,00 1,00 Monalida 1,00 1,00
Clorfenvinfés 1,00 1,00 Monocrotofés 1,00 1,00
Clorfluazurom 1,00 1,00 Monolinurom 1,00 1,00
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Avaliacao da
curva analitica

Avaliacao da
curva analitica

Substancia Substancia
r R* r R?

Clorimurom etilico 1,00 0,99 Moxidectina 0,99 0,98
Cloroxurom 1,00 1,00 Neburom 1,00 1,00
Clorpirifos 1,00 0,99 Nitenpiram 1,00 1,00
Clorpirifds metilico 0,99 0,97 Norflurazom 1,00 1,00
Clotianidina 1,00 1,00 Novalurom 0,83 0,69
Coumafos 1,00 1,00 Nuarimol 1,00 1,00
Cresoxim metilico 1,00 0,99 Ometoato 1,00 1,00
Cumilurom 0,98 0,96 Oxadiargil 0,99 0,98
Daimurom 1,00 1,00 Oxadixil 1,00 1,00
Demeton-S-metilico 1,00 1,00 Oxamil 1,00 1,00
Desmedifam 1,00 1,00 Oxamil oxima 1,00 1,00
Diafentiurom 0,99 0,98 Oxicarboxina 1,00 1,00
Diazinona 1,00 1,00 Paclobutrazol 1,00 1,00
Diclofluanida 1,00 0,99 Pencicurom 1,00 0,99
Diclorvés 1,00 1,00 Penconazol 1,00 0,99
Dicrotofos 1,00 1,00 Pendimetalina 1,00 1,00
Dietofencarbe 1,00 1,00 Picoxistrobina 1,00 1,00
Difenoconazol 1,00 1,00 Pimetrozina 1,00 0,99
Diflubenzurom 1,00 1,00 Piperonil butéxido 1,00 1,00
Dimetenamida 1,00 1,00 Piraclostrobina 1,00 1,00
Dimetoato 1,00 1,00 Pirazofos 1,00 1,00
Dimetomorfe 1,00 1,00 Piridabem 1,00 1,00
Dimoxistrobina 1,00 1,00 Piridafentiona 1,00 1,00
Diniconazol 1,00 1,00 Pirifenoxi 1,00 1,00
Dinotefuram 0,94 0,89 Pirimetanil 1,00 1,00
Dioxacarbe 1,00 1,00 Pirimicarbe 1,00 1,00
Dissulfotom 0,99 0,97 Pirimicarbe desmetil 1,00 1,00
DMSA 1,00 1,00 Pirimifés etilico 1,00 1,00
DMST 1,00 1,00 Pirimifés metilico 1,00 1,00
Dodemorfe 1,00 1,00 Piriproxifem 1,00 1,00
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Avaliacao da Avaliacao da
Substancia curva analitica SlbElancia curva analitica

r R* r R?

Dodina 1,00 1,00 Procloraz 1,00 1,00
Doramectina 0,98 0,95 Profam 0,76 0,58
Epoxiconazol 1,00 1,00 Profenofés 1,00 0,99
Eprinomectina 0,96 0,92 Prometom 1,00 1,00
EPTC 1,00 1,00 Prometrina 1,00 1,00
Espinetoram 1,00 1,00 Propanil 0,94 0,89
Espinosade A 1,00 1,00 Propargito 1,00 1,00
Espinosade D 1,00 1,00 Propazina 1,00 1,00
Espirodiclofeno 1,00 1,00 Propiconazol 1,00 1,00
Espiromesifeno 085 0,73 (F’Fﬁfé’r';‘:gl‘fa"; 099 0,98
Espirotetramato 1,00 1,00 Propoxur 1,00 1,00
Espiroxamina 1,00 1,00 Proquinazide 1,00 1,00
Esprocarbe 1,00 1,00 Protioconazol 0,92 0,85
Etidimurom 1,00 0,99 Quinalfés 1,00 1,00
Etiofencarbe 1,00 1,00 Quinoxifem 1,00 1,00
Etiofencarbe sulfona 1,00 1,00 Quizalofope etilico 0,99 0,98
Etiofencarbe sulféxido 1,00 1,00 Rotenona 1,00 1,00
Etiona 1,00 1,00 Sebutilazina 1,00 1,00
Etiprole 1,00 0,99 Sidurom 1,00 1,00
Etirimol 1,00 1,00 Simazina 1,00 1,00
Etobenzanida 0,99 0,97 Simetrina 1,00 1,00
Etofenproxi 1,00 1,00 Sulfentrazona 0,99 0,97
Etofumesato 1,00 1,00 Tebuconazol 1,00 1,00
Etoprofés 1,00 1,00 Tebufenosida 1,00 1,00
Etoxazol 1,00 1,00 Tebufenpirade 1,00 0,99
Etrinfés 1,00 0,99 Tebutiurom 1,00 1,00
Famoxadona 1,00 0,99 Teflubenzurom 0,79 0,63
Fenamidona 1,00 1,00 Temefos 1,00 1,00
Fenarimol 0,99 0,99 Tepraloxidim 2 1,00 0,99

Fenamifés 1,00 0,99 Tepraloxidim 1 1,00 0,99




APENDICE C - Resultados da Avaliacdo de r e R2 - Concluséo

Avaliacao da
curva analitica

Avaliacdo da
curva analitica

Substancia Substancia
r R? r R?

Fenazaquina 1,00 1,00 Terbufés 1,00 0,99
Fenbuconazol 1,00 1,00 Terbumetom 1,00 1,00
Fenhexamida 1,00 0,99 Terbutrina 1,00 1,00
Fenmedifam 1,00 1,00 Tetraconazol 1,00 1,00
Fenobucarbe 1,00 1,00 Tiabendazol 1,00 1,00
Fenoxicarbe 1,00 1,00 Tiacloprido 1,00 1,00
Fenpiroximato 1,00 1,00 Tiametoxam 1,00 1,00
Fenpropidina 1,00 1,00 Tiobencarbe 1,00 0,99
Fenpropimorfe 1,00 1,00 Tiodicarbe 1,00 1,00
Fentiona 0,95 0,90 Tiofanato metilico 1,00 0,99
Fentiona sulféxido 1,00 1,00 Tiofanoxi 0,95 0,91
Fentoato 1,00 1,00 Tiofanoxi sulfona 1,00 1,00
Fenurom 1,00 1,00 Tiofanoxi sulféxido 1,00 1,00
Flonicamida 0,99 0,98 Tolclofos metilico 0,86 0,74
Fluazifope-p-butilico 1,00 1,00 Tolifluanida 1,00 1,00
Flubendiamida 0,65 0,42 Triadimefom 1,00 1,00
Flufenacete 1,00 1,00 Triadimenol 1,00 0,99
Flufenoxurom 1,00 0,99 Triazofés 1,00 0,99
Fluoxastrabina 1,00 1,00 Triciclazol 1,00 1,00
Fluguinconazol 0,99 0,98 Triclorfom 1,00 1,00
Flusilazol 1,00 1,00 Tridemorfe 1,00 1,00
Flusulfamida 0,94 0,88 Trifloxistrobina 1,00 1,00
Flutiaceto metilico 0,98 0,96 Triflumizol 1,00 1,00
Flutolanil 1,00 1,00 Triflumurom 0,98 0,97
Flutriafol 1,00 1,00 Triflusulfurom metilico 1,00 1,00
Fluxapiroxade 1,00 1,00 Triforina 1,00 0,99
Forclorfenurom 1,00 1,00 Triticonazol 0,99 0,99
Fosalona 1,00 1,00 Vamidotiona 1,00 1,00
Fosfamidona 1,00 1,00 Zoxamida 1,00 1,00

Fonte: Préprio autor, 2020. Nota: agrotéxicos em negrito apresentaram r < 0,98 e/ou R < 0,95.



66
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Precisao Precisao
Substancia Critério: CV <20 % Substancia Critério: CV <20 %
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2
2,6-Diclorobenzamida 35 30 Fosmete 5 3
3-Hidroxicarbofurano 9 7 Foxim 34 21
Abamectina 25 10 Fuberidazol 9 5
Acefato 7 3 Furalaxil 5 6
Acetamiprido 4 4 Furatiocarbe 4 3
Acetocloro 13 15 Halofenosideo 15 18
Acibenzolar-s-metilico 24 8 Heptenofos 10 9
Alacloro 1 7 8 Hexaconazol 9 7
Alacloro 2 4 9 Hexitiazoxi 7 8
Alanicarbe 18 15 Imazalil 7 7
Aldicarbe 16 25 Imazapique 10 6
Aldicarbe sulfona 8 7 Imazapir 143 33
Aldicarbe sulféxido 6 6 Imazaquim 22 9
Ametrina 4 4 Imazetapir 4 7
Amicarbazona 4 8 Imazosulfurom 20 18
Aminocarbe 4 4 Imibenconazol 14 14
Atrazina 6 4 Imidacloprido 8 13
Azaconazol 5 2 Indoxacarbe 9 15
Azametifos 4 6 loxinil SR SR
Azinfés etilico 22 15 Iprovalicarbe 5 5
Azinfés metilico 11 7 Isocarbamida 4 3
Azoxistrobina 6 5 Isocarbofés 10 14
Benalaxil 8 7 Isofenofos 26 17
Bendiocarbe 6 6 Isoprocarbe 6 5
Benfuracarbe SR SR Isoprotiolona 6 5
Benzoato de emamectina 10 7 Isoproturom 4 5
Bifenazate 180 83 Isoxaflutol 19 23
Bitertanol 10 12 Isoxationa 12 6
Boscalida 10 12 Lactofem 10 8
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Precisao Precisao

Substancia Critério: CV <20 % Substancia Critério: CV <20 %

Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2
Bromuconazol 30 10 Linurom 9 12
Bupirimato 5 5 Malationa 7 5
Buprofezina 4 4 Mandipropamida 5 5
Butacloro 5 9 Mefenacete 4 5
Butocarboxim 29 25 Mefosfolam 5 5
Butocarboxim sulféxido 5 4 Mepanipirim 10 5
Cadusafés 19 11 Mepronil 5 4
Carbaril 2 5 Mesotriona 15 12
Carbendazim 5 3 Metalaxil-M 5 5
Carbetamida 5 6 Metamidofés 37 10
Carbofurano 4 4 Metconazol 8 6
Carbossulfano 93 203 Metfuroxam 5 10
Carboxina 5 5 Metidationa 2 4
Carbutilato 21 13 Metiocarbe 5 5
Carfentrazona etilica 4 5 Metiocarbe sulfona 7 6
Carpropamida 6 8 Metiocarbe sulfoxido 3 5
Ciazofamida 8 4 Metobromurom 7 8
Cicloxidine 8 6 Metomil 4 3
Ciflufenamida 12 10 Metopreno 16 13
Cihexatina SR 300 Metoxifenosida 12 7
Cimoxanil 10 8 Metoxurom 6 5
Ciproconazol 7 5 Metrafenona 10 5
Ciprodinil 11 4 Metribuzim 15 13
Ciromazina SR SR Metroprotrina 4 5
Cletodim 6 42 Metsulfurom metilico 9 7
Clodimeforme 20 11 Mevinfds 9 14
Clofentezina 80 41 Miclobutanil 10 6
Clorantraniliprole 25 13 Molinato 16 13
Clorbromurom 13 7 Monalida 13 6




68

APENDICE D - Resultados da Avaliacdo de Precisdo - Continuacio

Precisao Precisao
Substancia Critério: CV <20 % Substancia Critério: CV <20 %
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2
Clorfenvinfés 11 7 Monocrotofés 8 4
Clorfluazurom 12 9 Monolinurom 5 7
Clorimurom etilico 23 19 Moxidectina 27 14
Cloroxurom 6 6 Neburom 7 5
Clorpirifés 8 11 Nitenpiram 11 10
Clorpirifos metilico 106 46 Norflurazom 8 6
Clotianidina 11 9 Novalurom SR 122
Coumafds 15 5 Nuarimol 12 18
Cresoxim metilico 17 11 Ometoato 10 5
Cumilurom 7 11 Oxadiargil 37 28
Daimurom 7 5 Oxadixil 5 4
Demeton-S-metilico 14 9 Oxamil 7 6
Desmedifam 4 4 Oxamil oxima 8 4
Diafentiurom SR SR Oxicarboxina 5 5
Diazinona 5 4 Paclobutrazol 10 2
Diclofluanida 159 197 Pencicurom 25 12
Diclorvés 179 93 Penconazol 10 8
Dicrotofés 8 4 Pendimetalina 11 7
Dietofencarbe 8 7 Picoxistrobina 5 3
Difenoconazol 18 12 Pimetrozina 224 10
Diflubenzurom 10 6 Piperonil butéxido 4 4
Dimetenamida 5 4 Piraclostrobina 8 6
Dimetoato 7 5 Pirazofos 7 2
Dimetomorfe 7 4 Piridabem 8 6
Dimoxistrobina 3 4 Piridafentiona 6 8
Diniconazol 19 6 Pirifenoxi 8 3
Dinotefuram SR 8 Pirimetanil 3 4
Dioxacarbe 4 6 Pirimicarbe 4 5
Dissulfotom 20 20 Pirimicarbe desmetil 7 6
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Precisao Precisao
Substancia Critério: CV <20 % Substancia Critério: CV <20 %
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2
DMSA 10 10 Pirimifés etilico 4 2
DMST 3 6 Pirimifés metilico 10 6
Dodemorfe 3 4 Piriproxifem 5 3
Dodina 22 12 Procloraz 5 8
Doramectina 27 12 Profam SR SR
Epoxiconazol 7 7 Profenofés 10 7
Eprinomectina 11 12 Prometom 6 5
EPTC 14 9 Prometrina 3 5
Espinetoram 4 5 Propanil 22 15
Espinosade A 24 13 Propargito 5 4
Espinosade D 4 4 Propazina 5 4
Espirodiclofeno 10 6 Propiconazol 9 10
Espiromesifeno 17 21 Eg?g;;?;?éi? 19 12
Espirotetramato 12 9 Propoxur 3 7
Espiroxamina 4 4 Proquinazide 31 13
Esprocarbe 4 4 Protioconazol 175 125
Etidimurom 15 8 Quinalfés 5 7
Etiofencarbe 4 7 Quinoxifem 5 3
Etiofencarbe sulfona 7 3 Quizalofope-P-etilico 16 10
Etiofencarbe sulféxido 9 4 Rotenona 19 4
Etiona 7 5 Sebutilazina 4 4
Etiprole 14 12 Sidurom 5 6
Etirimol 4 5 Simazina 13 7
Etobenzanida 25 18 Simetrina 6 5
Etofenproxi 9 7 Sulfentrazona 17 22
Etofumesato 11 7 Tebuconazol 111 14
Etoprofés 4 5 Tebufenosida 7 10
Etoxazol 5 4 Tebufenpirade 9 8
Etrinfos 12 16 Tebutiurom 5 7
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Precisao Precisao
Substancia Critério: CV <20 % Substancia Critério: CV <20 %
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2
Famoxadona 18 15 Teflubenzurom 73 42
Fenamidona 8 8 Temefos 8 7
Fenamifés 6 4 Tepraloxidim 1 15 19
Fenarimol 38 17 Tepraloxidim 2 21 15
Fenazaquina 6 4 Terbufés 13 10
Fenbuconazol 10 5 Terbumetom 3 2
Fenhexamida 15 13 Terbutrina 5 4
Fenmedifam 5 7 Tetraconazol 7 8
Fenobucarbe 4 4 Tiabendazol 6 6
Fenoxicarbe 14 5 Tiacloprido 3 5
Fenpiroximato 3 4 Tiametoxam 6 4
Fenpropidina 5 6 Tiobencarbe 13 23
Fenpropimorfe 6 4 Tiodicarbe 151 104
Fentiona 316 95 Tiofanato metilico 52 17
Fentiona sulfoxido 6 5 Tiofanoxi 13 22
Fentoato 8 5 Tiofanoxi sulfona 5 7
Fenurom 5 6 Tiofanoxi sulféxido 8 9
Flonicamida 30 20 Tolclofoés metilico 88 47
Fluazifope-p-butilico 3 3 Tolifluanida SR SR
Flubendiamida 200 84 Triadimefom 19 10
Flufenacete 6 4 Triadimenol 20 11
Flufenoxurom 7 6 Triazofés 6 3
Fluoxastrabina 6 6 Triciclazol 5 5
Fluguinconazol 40 20 Triclorfom 12 7
Flusilazol 7 7 Tridemorfe 6 8
Flusulfamida SR 8 Trifloxistrobina 3 2
Flutiaceto metilico 52 28 Triflumizol 5 5
Flutolanil 4 4 Triflumurom 12 13
Flutriafol 8 4 Triflusulfurom metilico 4 6
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Precisao Precisao
Substancia Critério: CV <20 % Substancia Critério: CV <20 %
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2
Fluxapiroxade 16 7 Triforina 17 15
Forclorfenurom 6 3 Triticonazol 10 9
Fosalona 7 4 Vamidotiona 4 3
Fosfamidona 7 5 Zoxamida 10 6

Fonte: Préprio autor, 2020. Nota: agrotéxicos em negrito apresentaram CV > 20 % em pelo menos
um dos niveis analisados. Agrotéxicos em itdlico ndo atingiram o critério anterior.
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
2,6-Diclorobenzamida 0,0048 73 0,0101 76
3-Hidroxicarbofurano 0,0054 80 0,0116 88
Abamectina 0,0075 109 0,0139 104
Acefato 0,0039 55 0,0097 73
Acetamiprido 0,0051 76 0,0115 86
Acetocloro 0,0059 85 0,0125 94
Acibenzolar-s-metilico 0,0067 97 0,0110 82
Alacloro 1 0,0052 76 0,0129 97
Alacloro 2 0,0071 103 0,0142 107
Alanicarbe 0,0072 107 0,0128 96
Aldicarbe 0,0054 79 0,0125 94
Aldicarbe sulfona 0,0056 83 0,0121 90
Aldicarbe sulféxido 0,0050 74 0,0107 81
Ametrina 0,0067 95 0,0127 95
Amicarbazona 0,0089 129 0,0148 112
Aminocarbe 0,0052 78 0,0112 85
Atrazina 0,0062 90 0,0124 93
Azaconazol 0,0067 95 0,0125 94
Azametifés 0,0051 76 0,0109 83
Azinfos etilico 0,0046 65 0,0118 89
Azinfés metilico 0,0062 90 0,0132 99
Azoxistrobina 0,0062 89 0,0130 97
Benalaxil 0,0048 70 0,0118 88
Bendiocarbe 0,0057 84 0,0119 91
Benfuracarbe SR SR SR SR
Benzoato de emamectina 0,0071 102 0,0148 111
Bifenazate 0,0007 4 0,0033 21
Bitertanol 0,0130 191 0,0180 135
Boscalida 0,0056 81 0,0127 96

Bromuconazol 0,0040 58 0,0106 80
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Bupirimato 0,0065 96 0,0138 104
Buprofezina 0,0069 99 0,0131 98
Butacloro 0,0080 116 0,0155 116
Butocarboxim 0,0046 67 0,0104 78
Butocarboxim sulféxido 0,0057 83 0,0115 86
Cadusafos 0,0058 84 0,0122 92
Carbaril 0,0058 82 0,0123 97
Carbendazim 0,0055 79 0,0112 84
Carbetamida 0,0059 86 0,0121 91
Carbofurano 0,0070 100 0,0148 111
Carbossulfano 0,3269 3800 0,3373 758
Carboxina 0,0060 90 0,0116 87
Carbutilato 0,0048 68 0,0122 92
Carfentrazona etilica 0,0059 85 0,0121 92
Carpropamida 0,0070 101 0,0139 104
Ciazofamida 0,0064 93 0,0133 101
Cicloxidine 0,0060 86 0,0119 89
Ciflufenamida 0,0053 77 0,0131 99
Cihexatina SR SR 0,0020 2
Cimoxanil 0,0060 87 0,0117 88
Ciproconazol 0,0069 101 0,0130 98
Ciprodinil 0,0063 90 0,0128 96
Ciromazina SR SR SR SR
Cletodim 0,0118 171 0,0149 111
Clodimeforme 0,0040 57 0,0087 66
Clofentezina 0,0023 30 0,0089 67
Clorantraniliprole 0,0050 74 0,0115 86
Clorbromurom 0,0064 94 0,0142 106
Clorfenvinfés 0,0060 89 0,0133 99
Clorfluazurom 0,0072 105 0,0127 95
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Clorimurom etilico 0,0056 81 0,0113 87
Cloroxurom 0,0051 74 0,0119 90
Clorpirifos 0,0079 118 0,0145 110
Clorpirifés metilico 0,0030 32 0,0076 57
Clotianidina 0,0062 91 0,0131 98
Coumafos 0,0055 79 0,0132 98
Cresoxim metilico 0,0062 90 0,0126 94
Cumilurom 0,0133 193 0,0163 121
Daimurom 0,0066 95 0,0132 100
Demeton-S-metilico 0,0068 99 0,0132 99
Desmedifam 0,0060 88 0,0127 96
Diafentiurom SR SR SR SR
Diazinona 0,0067 93 0,0132 98
Diclofluanida 0,0000 1 0,0002 1
Diclorvos 0,0000 1 0,0010 6
Dicrotofos 0,0045 66 0,0110 81
Dietofencarbe 0,0067 99 0,0138 103
Difenoconazol 0,0036 53 0,0094 72
Diflubenzurom 0,0077 112 SR SR
Dimetenamida 0,0059 87 0,0142 107
Dimetoato 0,0051 75 0,0127 94
Dimetomorfe 0,0065 96 0,0112 84
Dimoxistrobina 0,0060 85 0,0129 97
Diniconazol 0,0061 88 0,0127 94
Dinotefuram SR SR 0,0127 94
Dioxacarbe 0,0060 89 0,0343 257
Dissulfotom 0,0075 110 0,0120 91
DMSA 0,0247 357 SR SR
DMST 0,0082 121 0,0455 340
Dodemorfe 0,0056 81 0,0171 129
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Dodina 0,0030 42 0,0114 86
Doramectina 0,0072 104 0,0083 61
Epoxiconazol 0,0064 93 0,0132 98
Eprinomectina 0,0106 154 0,0127 95
EPTC 0,0056 81 0,0161 120
Espinetoram 0,0067 98 0,0126 95
Espinosade A 0,0040 58 0,0136 100
Espinosade D 0,0079 117 0,0106 79
Espirodiclofeno 0,0055 79 0,0146 110
Espiromesifeno 0,0076 110 0,0126 96
Espirotetramato 0,0053 78 0,0159 119
Espiroxamina 0,0061 88 0,0106 80
Esprocarbe 0,0067 98 0,0126 95
Etidimurom 0,0036 53 0,0132 100
Etiofencarbe 0,0058 84 0,0112 85
Etiofencarbe sulfona 0,0058 85 0,0119 89
Etiofencarbe sulféxido 0,0058 82 0,0119 89
Etiona 0,0063 93 0,0120 89
Etiprole 0,0084 122 0,0137 101
Etirimol 0,0052 77 0,0144 109
Etobenzanida 0,0040 60 0,0107 80
Etofenproxi 0,0049 70 0,0105 79
Etofumesato 0,0056 81 0,0106 80
Etoprofos 0,0055 79 0,0126 96
Etoxazol 0,0057 83 0,0123 93
Etrinfés 0,0054 80 0,0131 96
Famoxadona 0,0059 84 0,0101 76
Fenamidona 0,0064 93 0,0132 100
Fenamifés 0,0057 82 0,0129 96
Fenarimol 0,0044 65 0,0121 91
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Fenazaquina 0,0053 77 0,0114 86
Fenbuconazol 0,0057 86 0,0123 92
Fenhexamida 0,0036 53 0,0111 83
Fenmedifam 0,0064 96 0,0124 93
Fenobucarbe 0,0060 85 0,0124 94
Fenoxicarbe 0,0042 62 0,0112 83
Fenpiroximato 0,0070 102 0,0141 106
Fenpropidina 0,0062 90 0,0124 92
Fenpropimorfe 0,0060 86 0,0126 93
Fentiona 0,0040 6 0,0060 32
Fentiona sulféxido 0,0061 89 0,0128 95
Fentoato 0,0059 87 0,0128 96
Fenurom 0,0053 78 0,0118 89
Flonicamida 0,0039 58 0,0108 80
Fluazifope-p-butilico 0,0071 105 0,0139 103
Flubendiamida 0,0420 153 0,0100 59
Flufenacete 0,0056 81 0,0131 98
Flufenoxurom 0,0071 101 0,0137 102
Fluoxastrabina 0,0061 88 0,0131 98
Fluquinconazol 0,0027 40 0,0089 67
Flusilazol 0,0064 91 0,0123 94
Flusulfamida SR SR 0,0360 269
Flutiaceto metilico 0,0059 84 0,0096 71
Flutolanil 0,0062 90 0,0134 102
Flutriafol 0,0067 96 0,0130 97
Fluxapiroxade 0,0047 70 0,0130 97
Forclorfenurom 0,0065 93 0,0119 90
Fosalona 0,0068 100 0,0133 99
Fosfamidona 0,0062 89 0,0126 93
Fosmete 0,0068 97 0,0131 98
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Foxim 0,0042 61 0,0111 82
Fuberidazol 0,0045 65 0,0102 77
Furalaxil 0,0062 90 0,0128 95
Furatiocarbe 0,0071 103 0,0131 99
Halofenosideo 0,0075 107 0,0137 103
Heptenofés 0,0044 65 0,0100 75
Hexaconazol 0,0075 109 0,0133 100
Hexitiazoxi 0,0083 120 0,0144 109
Imazalil 0,0059 86 0,0121 91
Imazapique 0,0030 42 0,0057 43
Imazapir 0,0000 2 0,0016 12
Imazaquim 0,0034 49 0,0067 51
Imazetapir 0,0049 68 0,0082 63
Imazosulfurom 0,0066 95 0,0124 93
Imibenconazol 0,0077 113 0,0146 110
Imidacloprido 0,0060 87 0,0121 90
Indoxacarbe 0,0068 99 0,0139 103
loxinil SR SR SR SR
Iprovalicarbe 0,0063 93 0,0130 99
Isocarbamida 0,0060 84 0,0118 88
Isocarbofds 0,0052 77 0,0116 87
Isofenofds 0,0074 109 0,0157 119
Isoprocarbe 0,0058 83 0,0115 87
Isoprotiolona 0,0067 96 0,0134 101
Isoproturom 0,0058 82 0,0121 91
Isoxaflutol 0,0074 109 0,0152 113
Isoxationa 0,0063 93 0,0132 99
Lactofem 0,0048 71 0,0129 97
Linurom 0,0043 61 0,0117 87
Malationa 0,0058 84 0,0130 98
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Mandipropamida 0,0069 100 0,0141 104
Mefenacete 0,0058 81 0,0127 96
Mefosfolam 0,0064 93 0,0124 93
Mepanipirim 0,0060 85 0,0128 97
Mepronil 0,0049 69 0,0126 94
Mesotriona 0,0041 61 0,0083 62
Metalaxil-M 0,0061 87 0,0124 94
Metamidofés 0,0011 15 0,0065 48
Metconazol 0,0088 126 0,0140 106
Metfuroxam 0,0039 56 0,0093 70
Metidationa 0,0060 90 0,0125 93
Metiocarbe 0,0059 85 0,0126 94
Metiocarbe sulfona 0,0058 87 0,0120 90
Metiocarbe sulféxido 0,0060 90 0,0127 95
Metobromurom 0,0052 80 0,0121 91
Metomil 0,0099 144 0,0214 162
Metopreno 0,0088 128 0,0154 115
Metoxifenosida 0,0051 74 0,0131 98
Metoxurom 0,0055 80 0,0119 88
Metrafenona 0,0053 76 0,0121 90
Metribuzim 0,0053 78 0,0115 88
Metroprotrina 0,0063 92 0,0123 92
Metsulfurom metilico 0,0058 83 0,0113 85
Mevinfos 0,0041 58 0,0081 60
Miclobutanil 0,0050 72 0,0126 94
Molinato 0,0051 72 0,0113 85
Monalida 0,0056 79 0,0121 90
Monocrotofés 0,0053 77 0,0110 83
Monolinurom 0,0061 92 0,0127 95
Moxidectina 0,0172 250 0,0534 400
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Neburom 0,0049 71 0,0114 86
Nitenpiram 0,0062 91 0,0112 84
Norflurazom 0,0059 85 0,0121 90
Novalurom SR SR 0,0046 25
Nuarimol 0,0065 94 0,0128 97
Oxadiargil 0,0070 104 0,0147 110
Oxadixil 0,0062 90 0,0120 92
Oxamil 0,0055 78 0,0110 82
Oxamil oxima 0,0054 79 0,0120 90
Oxicarboxina 0,0059 84 0,0125 94
Paclobutrazol 0,0056 79 0,0121 91
Pencicurom 0,0033 46 0,0108 81
Penconazol 0,0054 77 0,0116 87
Pendimetalina 0,0056 81 0,0127 95
Picoxistrobina 0,0068 97 0,0137 102
Pimetrozina 0,0000 1 0,0056 42
Piperonil butoxido 0,0062 91 0,0127 95
Piraclostrobina 0,0042 62 0,0109 82
Pirazofés 0,0078 113 0,0141 105
Piridabem 0,0051 76 0,0115 87
Piridafentiona 0,0054 77 0,0131 98
Pirifenoxi 0,0071 103 0,0133 99
Pirimetanil 0,0063 92 0,0125 94
Pirimicarbe 0,0068 97 0,0128 96
Pirimicarbe desmetil 0,0058 81 0,0119 88
Pirimifés etilico 0,0072 105 0,0137 103
Pirimifos metilico 0,0047 69 0,0107 80
Piriproxifem 0,0058 83 0,0125 93
Procloraz 0,0063 92 0,0128 96
Profam SR SR SR SR
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Profenofés 0,0081 117 0,0135 101
Prometom 0,0064 93 0,0123 93
Prometrina 0,0060 90 0,0128 96
Propanil 0,0079 117 0,0131 97
Propargito 0,0052 79 0,0121 91
Propazina 0,0065 93 0,0126 95
Propiconazol 0,0055 80 0,0121 90
Propizamida (Pronamida) 0,0041 60 0,0121 91
Propoxur 0,0057 81 0,0121 91
Proquinazide 0,0052 75 0,0126 95
Protioconazol 0,0040 17 0,0112 42
Quinalfés 0,0061 90 0,0131 98
Quinoxifem 0,0059 87 0,0128 97
Quizalofope-P-etilico 0,0085 123 0,0148 111
Rotenona 0,0046 69 0,0117 89
Sebutilazina 0,0058 83 0,0123 91
Sidurom 0,0061 89 0,0128 95
Simazina 0,0053 78 0,0113 86
Simetrina 0,0059 84 0,0116 87
Sulfentrazona 0,0091 132 0,0144 108
Tebuconazol 0,0010 9 0,0073 54
Tebufenosida 0,0053 77 0,0121 90
Tebufenpirade 0,0056 83 0,0130 98
Tebutiurom 0,0051 76 0,0110 82
Teflubenzurom 0,0311 407 0,0521 392
Temefos 0,0063 91 0,0125 95
Tepraloxidim 1 0,0036 53 0,0106 79
Tepraloxidim 2 0,0049 71 0,0125 94
Terbufés 0,0068 99 0,0130 97
Terbumetom 0,0060 87 0,0121 91
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N1 N2
Substancia Conc. Rec. Conc. Rec.
(mg/kg) (%) (mg/kg) (%)
Terbutrina 0,0064 93 0,0130 99
Tetraconazol 0,0063 91 0,0132 99
Tiabendazol 0,0051 76 0,0108 82
Tiacloprido 0,0055 80 0,0115 87
Tiametoxam 0,0057 83 0,0121 90
Tiobencarbe 0,0053 75 0,0122 92
Tiodicarbe 0,0000 1 0,0002 2
Tiofanato metilico 0,0018 23 0,0081 61
Tiofanoxi 0,0114 168 0,0170 128
Tiofanoxi sulfona 0,0063 93 0,0124 94
Tiofanoxi sulféxido 0,0049 72 0,0114 86
Tolclofos metilico 0,0058 68 0,0176 132
Tolifluanida SR SR SR SR
Triadimefom 0,0051 74 0,0122 90
Triadimenol 0,0054 76 0,0119 91
Triazofés 0,0064 92 0,0133 101
Triciclazol 0,0050 71 0,0101 76
Triclorfom 0,0047 68 0,0111 84
Tridemorfe 0,0061 88 0,0125 95
Trifloxistrobina 0,0072 107 0,0140 107
Triflumizol 0,0073 106 0,0138 102
Triflumurom 0,0088 130 0,0161 122
Triflusulfurom metilico 0,0079 113 0,0135 102
Triforina 0,0061 85 0,0086 64
Triticonazol 0,0054 81 0,0125 94
Vamidotiona 0,0060 85 0,0122 91
Zoxamida 0,0053 78 0,0127 95

Fonte: Proprio autor, 2020. Nota: agrotéxicos em fonte em negrito ndo estdo dentro da faixa de
recuperacao aceitavel (70 a 120 %) em pelo menos um dos niveis analisados. Agrotdxicos em italico
ndo atenderam a pelo menos um dos critérios anteriores.
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APENDICE F - Resultados da Avaliacido da Razdo Sinal/Ruido - Continua

Substancla (n|1-§/'\kng) Sini?/?:ido Substancla (nlm-g/nkng) SinZT/?:ido
2,6-Diclorobenzamida 0,0048 26,78 Fosmete 0,0068 14303,00
3-Hidroxicarbofurano 0,0054 27368,79 Foxim 0,0042 26,24
Abamectina 0,075 346,76 Fuberidazol 0,0045 136,93
Acefato 0,0039 812,73 Furalaxil 0,0062 1122,45
Acetamiprido 0,0051 516,94 Furatiocarbe 0,0071 1508,06
Acetocloro 0,0059 5855,14 Halofenosideo 0,0075 70,24
Acibenzolar-s-metilico 0,0067 688,32 Heptenofds 0,0044 171,78
Alacloro 1 0,0052 42570,99 Hexaconazol 0,0075 172,09
Alacloro 2 0,0071 167,62 Hexitiazoxi 0,0083 464,06
Alanicarbe 0,0072 5898,83 Imazalil 0,0059 205,09
Aldicarbe 0,0054 52,42 Imazapique 0,0030 34,87
Aldicarbe sulfona 0,0056 369,61 Imazapir 0,0000 115,29
Aldicarbe sulféxido 0,0050 803,80 Imazaquim 0,0034 42,69
Ametrina 0,0067 443,81 Imazetapir 0,0049 187,25
Amicarbazona 0,0089 9796,82 Imazosulfurom 0,0066 4699,87
Aminocarbe 0,0052 1399,27 Imibenconazol 0,0077 251,48
Atrazina 0,0062 1549,64 Imidacloprido 0,0060 428,93
Azaconazol 0,0067 25,88 Indoxacarbe 0,0068 2530,50
Azametifos 0,0051 13665,40 loxinil SR SR
Azinfés etilico 0,0046 145,92 Iprovalicarbe 0,0063 1958,26
Azinfés metilico 0,0062 12058,67 Isocarbamida 0,0060 790,42
Azoxistrobina 0,0062 219,26 Isocarbofés 0,0052 301,61
Benalaxil 0,0048 616,37 Isofenofés 0,0074 7207,90
Bendiocarbe 0,0057 17,70 Isoprocarbe 0,0058 16238,74
Benfuracarbe SR SR Isoprotiolona 0,0067 999,21
Benzoato de 0,0071 9705,20 Isoproturom 0,0058 852,76
emamectina
Bifenazate 0,0007 108,29 Isoxaflutol 0,0074 27,78
Bitertanol 0,0130 30,27 Isoxationa 0,0063 78,78
Boscalida 0,0056 59,44 Lactofem 0,0048 76,73
Bromuconazol 0,0040 198,61 Linurom 0,0043 163,51
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APENDICE F - Resultados da Avaliacdo da Razdo Sinal/Ruido - Continuacdo

Substancla (nff,’/:\("g) Sing?/?:ido Substancla (nff,’/:\("g) Sing?/?tfido
Bupirimato 0,0065 59416,83 Malationa 0,0058 604,50
Buprofezina 0,0069 166319,66 Mandipropamida 0,0069 264,91
Butacloro 0,0080 12254,36 Mefenacete 0,0058 10385,12
Butocarboxim 0,0046 494,22 Mefosfolam 0,0064 9870,53
Butocarboxim sulféxido 0,0057 1728,98 Mepanipirim 0,0060 854,95
Cadusafés 0,0058 16365,77 Mepronil 0,0049 980,25
Carbaril 0,0058 1333,71 Mesotriona 0,0041 102,07
Carbendazim 0,0046 536,17 Metalaxil-M 0,0061 5482,41
Carbetamida 0,0059 14859,41 Metamidofés 0,0011 78,91
Carbofurano 0,0070 333,41 Metconazol 0,0088 183,03
Carbossulfano 0,3269 14,77 Metfuroxam 0,0039 65,11
Carboxina 0,0060 8513,76 Metidationa 0,0060 12299,54
Carbutilato 0,0048 125,30 Metiocarbe 0,0059 444,87
Carfentrazona etilica ~ 0,0059 3172472 Metiocarbe 4 go58  1474,44
sulfona
Carpropamida 0,0070  40114,12 Metlocarde 0,000 946,00
Ciazofamida 0,0064 44775,77 Metobromurom 0,0052 2282,41
Cicloxidine 0,0060 24597,31 Metomil 0,0099 416,08
Ciflufenamida 0,0053 25502,44 Metopreno 0,0088 16,17
Cihexatina SR SR Metoxifenosida 0,0051 182,91
Cimoxanil 0,0060 3738,63 Metoxurom 0,0055 3248,78
Ciproconazol 0,0069 17062,40 Metrafenona 0,0053 1582,01
Ciprodinil 0,0063 26660,53 Metribuzim 0,0053 530,13
Ciromazina SR SR Metroprotrina 0,0063 1948,66
Cletodim 0,0118 SR Metsulturom 4 5058 1508,73
metilico
Clodimeforme 0,0040 467,02 Mevinfés 0,0041 55,69
Clofentezina 0,0023 9303,63 Miclobutanil 0,0050 12892,40
Clorantraniliprole 0,0050 4415,84 Molinato 0,0051 686,66
Clorbromurom 0,0064 11536,72 Monalida 0,0056 74,34
Clorfenvinfés 0,0060 31594,73 Monocrotofés 0,0053 402,81
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Substancla (nﬁ:\("g) SinF;?/?:ido Substancla (nﬁ:\("g) SinZ?/?:ido
Clorfluazurom 0,0072 389,43 Monolinurom 0,0061 1776,68
Clorimurom etilico 0,0056 2284,28 Moxidectina 0,0172 SR
Cloroxurom 0,0051 66210,67 Neburom 0,0049 310,14
Clorpirifés 0,0079 21645,92 Nitenpiram 0,0062 187,44
Clorpirifos metilico 0,0030 9,46 Norflurazom 0,0059 16194,43
Clotianidina 0,0062 363,49 Novalurom SR SR
Coumafos 0,0055 13948,31 Nuarimol 0,0065 304,97
Cresoxim metilico 0,0062 19090,69 Ometoato 0,0044 11,82
Cumilurom 0,0133 17,49 Oxadiargil 0,0070 4414
Daimurom 0,0066 63020,07 Oxadixil 0,0062 419,28
Demeton-S-metilico 0,0068 283,48 Oxamil 0,0055 15181,01
Desmedifam 0,0060 110986,11 Oxamil oxima 0,0054 90,61
Diafentiurom SR SR Oxicarboxina 0,0059 589,64
Diazinona 0,0067 94505,23 Paclobutrazol 0,0056 32,81
Diclofluanida SR SR Pencicurom 0,0033 204,70
Diclorvos SR SR Penconazol 0,0054 8575,63
Dicrotofds 0,0045 560,25 Pendimetalina 0,0056 1205,69
Dietofencarbe 0,0067 68906,12 Picoxistrobina 0,0068 30584,78
Difenoconazol 0,0036 12,21 Pimetrozina 0,0000 16,50
Diflubenzurom 0,0077 14089,79 Piperonil butéxido  0,0062 1771,82
Dimetenamida 0,0059 1433,46 Piraclostrobina 0,0042 48,29
Dimetoato 0,0051 13503,47 Pirazofos 0,0078 3491,80
Dimetomorfe 0,0065 18,83 Piridabem 0,0051 1004,80
Dimoxistrobina 0,0060 164,73 Piridafentiona 0,0054 383,00
Diniconazol 0,0061 148,23 Pirifenoxi 0,0071 18,82
Dinotefuram SR SR Pirimetanil 0,0063 2798,01
Dioxacarbe 0,0060 1090,34 Pirimicarbe 0,0068 2416,46
Dissulfotom 00075 218951 Pirimicarbe 4 ho58 316,41
desmetil
DMSA 0,0247 16,07 Pirimifés etilico 0,0072 560,21
DMST 0,0082 539,26 Pirimifés metilico ~ 0,0047 36,35
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Substancla (n|1-§/'\kng) SinI:T/?l:,ido Substancla (nlm-g/nkng) SinZT/?l:,ido
Dodemorfe 0,0056 632,83 Piriproxifem 0,0058 823,55
Dodina 0,0030 39,62 Procloraz 0,0063 3184,44
Doramectina 0,0072 1,01 Profam SR SR
Epoxiconazol 0,0064 20,77 Profenofés 0,0081 6177,74
Eprinomectina 0,0106 17,59 Prometom 0,0064 2933,94
EPTC 0,0056 2448,32 Prometrina 0,0060 244,72
Espinetoram 0,0067 1229,04 Propanil 0,0079 276,97
Espinosade A 0,0040 776,64 Propargito 0,0052 1180,59
Espinosade D 0,0079 7774,81 Propazina 0,0065 1030,55
Espirodiclofeno 0,0055 14,4 Propiconazol 0,0055 28,21
Espiromesifeno 0,0076 90,77 Z;fg’,gargl’éi‘j 0,0041 176,68
Espirotetramato 0,0053 25,45 Propoxur 0,0057 2101,89
Espiroxamina 0,0061 586,48 Proquinazide 0,0052 214,17
Esprocarbe 0,0067 448,15 Protioconazol 0,0061 0,63
Etidimurom 0,0036 573,19 Quinalfés 0,0059 393,26
Etiofencarbe 0,0058 749,63 Quinoxifem 0,0085 530,33
Etiofencarbe sulfona  0,0058 533,68 Q”"z"e"g,’/fgge": "~ 0,0046 103,38
Etiofencarbe sulféxido 0,0058 1019,84 Rotenona 0,0058 1027,49
Etiona 0,0063 641,59 Sebutilazina 0,0061 988,70
Etiprole 0,0084 936,32 Sidurom 0,0053 1884,39
Etirimol 0,0052 6044,86 Simazina 0,0059 3612,40
Etobenzanida 0,0040 138,83 Simetrina 0,0091 259,50
Etofenproxi 0,0050 91,12 Sulfentrazona 0,0010 39,04
Etofumesato 0,0056 1082,21 Tebuconazol 0,0053 15,88
Etoprofés 0,0055 1329,37 Tebufenosida 0,0056 247,77
Etoxazol 0,0057 527,94 Tebufenpirade 0,0051 411,22
Etrinfés 0,0054 10,96 Tebutiurom 0,0033 249,48
Famoxadona 0,0059 18,34 Teflubenzurom 0,0311 SR
Fenamidona 0,0064 142,87 Temefos 0,0063 388,64
Fenamifés 0,0057 41653,52 Tepraloxidim 1 0,0036 45,73
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Substancla (nf/:\("g) SinZ?/italfido Substancla (nf/:\("g) SinZ?/?L:}do
Fenarimol 0,0044 176,60 Tepraloxidim 2 0,0049 55,18
Fenazaquina 0,0053 20,78 Terbufés 0,0068 632,42
Fenbuconazol 0,0057 315,55 Terbumetom 0,0060 1581,13
Fenhexamida 0,0036 110,06 Terbutrina 0,0064 284,35
Fenmedifam 0,0064 38638,25 Tetraconazol 0,0063 218,77
Fenobucarbe 0,0060 2949,02 Tiabendazol 0,0051 157,57
Fenoxicarbe 0,0042 38,15 Tiacloprido 0,0055 336,15
Fenpiroximato 0,0070 6213,20 Tiametoxam 0,0057 112,37
Fenpropidina 0,0062 317,81 Tiobencarbe 0,0053 82,15
Fenpropimorfe 0,0060 1027,34 Tiodicarbe 0,0000 430,55
Fentiona 0,0040 46,13 Tiofanato metilico  0,0018 54,16
Fentiona sulfoxido 0,0061 653,50 Tiofanoxi 0,0114 261,51
Fentoato 0,0059 322,05 Tiofanoxi sulfona 0,0063 326,01
Fenurom 0,0053 4964,45 Tiofanoxi sulféxido  0,0049 92,43
Flonicamida 0,0039 157,98 Tolclofés metilico  0,0058 11,72
Fluazifope-p-butilico 0,0071 5398,52 Tolifluanida SR SR
Flubendiamida 0,0420 2,59 Triadimefom 0,0051 151,74
Flufenacete 0,0056 301,20 Triadimenol 0,0054 21,06
Flufenoxurom 0,0071 12955,65 Triazofés 0,0064 303,22
Fluoxastrabina 0,0061 86,86 Triciclazol 0,0050 151,43
Fluquinconazol 0,0027 547,78 Triclorfom 0,0047 81,55
Flusilazol 0,0064 54018,31 Tridemorfe 0,0061 17,93
Flusulfamida SR SR Trifloxistrobina 0,0072 1530,64
Flutiaceto metilico 0,0059 97,79 Triflumizol 0,0073 216,70
Flutolanil 0,0062 1504,18 Triflumurom 0,0088 185,93
Flutriafol 0,0067 85,33 Triflusdiurom 90079 9678,92
Fluxapiroxade 0,0047 1098,44 Triforina 0,0061 29,71
Forclorfenurom 0,0065 21556,28 Triticonazol 0,0054 1862,12
Fosalona 0,0068 1300,68 Vamidotiona 0,0060 12294,91
Fosfamidona 0,0062 6932,58 Zoxamida 0,0053 795,37

Fonte: Proprio autor, 2020. Nota:agrotéxicos em negrito ndo apresentaram resposta ou esta foi
insatisfatoria. Agrotoxicos em italico nao atenderam a pelo menos um dos critérios anteriores.



87

ANEXO A - “Tolerancia de Defeitos Expressos em % do Peso e Respectivo

Enquadramento do Produto”

Defeitos Graves

. Total de
Matérias Estranhas e Total de Total de Defeitos
Enquadramento Impurezas Mofados, Carunchados Leves
Ardidos e e Atacados
Insetos Germinados | por Lagartas
Total Mortos (*) das Vagens
Tipo 1 De zero até | De zero até De zero até De zero até De zero até
0,50 % 0,10 % 1,50 % 1,50 % 2,50 %
Tipo 2 Acimade | Acimade 0,10 | Acimade 1,50 | Acima de 1,50 | Acima de 2,50
0,50 % até % até 0,20 % % até 3,00 % % até 3,00 % % até 6,50 %
1,00 %
Tipo 3 Acimade | Acimade 0,20 [ Acima de 3,00 | Acima de 3,00 | Acima de 6,50
1,00 % até % até 0,30 % % até 6,00 % % até 6,00 % % até 16,00 %
2,00 %
Fora do Tipo Acima de | Acimade 0,30 | Acima de 6,00 | Acima de 6,00 Acima de
2,00 % até | % até 0,60 % | % até 12,00 % | % até 12,00 % 16,00 %
4,00 %
Desclassificado Acima de | Acimade 0,60 Acima de Acima de -
4,00 % % 12,00 % 12,00 %

(*) Maximo de insetos mortos permitidos, dentro do total de Matérias Estranhas e Impurezas.

Fonte: Adaptado de BRASIL, 2008.
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ANEXO B - Principais Pragas e Doencas que Acometem do Feijao de Acordo
com a Fase Vegetativa

FASE REPRODUTIVA '

FASE VEGETATIVA

@ ". ARMAZENAMENTO

Vi vZ V3 va R RG R/  R8 R

PRAGAS
|
g

DOENGAS
R

* - Periodo Critico de CompeticSo por plantas daninhas FUNGO DE
** . Doengas transmitidas pelas sementes: antracnose, crestamento bacteriano, = ARMAZENAMENTO
murcha de curtobacterium e mosaico comum

Fonte: QUINTELA, 2001.
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ANEXO C - “Classes Toxicologicas do GHS”
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