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Introdução 

O milho (Zea Mays) é um cereal amplamente 
utilizado na dieta humana e em rações animais, 
muito energético e consumido de diversas maneiras, 
porém somente 5% é utilizado na dieta humana in 
natura o restante chega a dieta por meio de carnes 
e produtos secundários

[1]
. É a segunda maior cultura 

do país sendo o Brasil o terceiro maior produtor do 
mundo.

[2] 
Essa cultura entretanto pela primeira vez 

em três décadas rendeu mais toneladas que a soja, 
um dos fatores que influenciaram significantemente 
foi o controle químico de pragas, pois essas perdas 
chegam a 1 milhão de toneladas por ano o que 
equivale a uma redução de 20 a 30% na produção. 
No Brasil temos um controle da utilização desses 
agrotóxicos através das LMR (limite máximo de 
resíduos) pela ANVISA, no caso do milho são 
permitidos 70 tipos de Agrotóxicos.

[3][4][5][6] 

Neste trabalho é descrito a otimização de uma 
metodologia analítica para a determinação dos 
agrotóxicos atrazina, clomazone, diuron, fipronil  e 
malation  em milho a partir de otimização da técnica 
de extração QuEChERS

[7][8]
e determinação por 

HPLC em amostras de milho de produtores locais e 
comercio de Santo Antônio da Patrulha- RS. O 
preparo da amostra é uma etapa fundamental do 
procedimento analítico e a técnica QuEChERS, do 
inglês QUick Easy CHeap Effective Rugged Safe 
(Rápido, Fácil, Barato, Eficaz, Robusto, Seguro) 
apresenta as vantagens de utilizar pequena 
quantidade de amostra, pouco volume de solventes 
orgânicos, permitindo extração e clean-up em uma 
única etapa, além do baixo custo e rapidez

[9]
 

 

Resultados e Discussão 

Para determinação dos agrotóxicos citados por 
HPCL foi empregada coluna Brownlee Analytical 
C18 (150 x 4,6 nm), fase móvel composta por 
Acetonitrila:Água ultrapura acidificada com  ácido 
fosfórico ph 3 utilizando gradiente. A extração por 
QuEChERS foi realizada utilizando como etapa de 
clean-up C18, sulfato de magnésio e PSA. As 
amostras foram fortificadas em três níveis  50 µg.kg

-

1
, 75 µg.kg

-1
, 100 µg.kg

-1
, o LOD foi de 25 µg.kg

-1
 e 

LOQ  foi de 50 µg.kg
-1

,  as recuperações foram de 
60% a 120 % . O método foi adequado utilizando 
pequenas quantidades de amostra, consumindo 

pouco volume de solventes orgânicos, apresentando 
simplicidade, baixo custo e alta sensibilidade para 
matrizes com baixa concentração de analitos. A 
amostra de milho foi inicialmente moída juntamente 
com a água em uma relação 1:2. As amostras 
“branco” foram submetidas a uma analise por 
GC/MS-MS, não detectando a presença dos 
compostos estudados. 

 

Conclusões 

O método demostrou-se adequado para as 
amostras de milho pois os resultados encontrados 
dos limites de  quantificação está em acordo com as 
LMR da Anvisa, podendo ser considerado um 

método a ser utilizado para matriz de milho. 
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