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Introducéo

Os materiais de recheio empregados para extracéo
em fase sdlida (SPE) s&o similares aos de
cromatografia liquida de alta eficiéncia HPLC). Na
Ultima década, nosso laboratério tem desenvolvido
novas fases estacionarias (FE) para HPLC com bons
resultados, baseadas na imobilizacdo de polimeros
sobre suportes de silica ou silica metalizada. FE
imobilizadas também foram utilizadas como sorvente
para SPE, com bons resultados na extracdo de
pesticidas de urina, uvas e tomates. Nesse trabalho,
um polissiloxano do tipo C8 imobilizado termicamente
sobre a silica foi utilizado na preparacéo de sorventes
e de FE. Foi avaliado o desempenho desses
materiais na concentracdo e separagao
cromatografica de pesticidas em amostras de agua.

Resultados e Discussao

Os materiais foram preparados adicionando-se as
silicas a uma solucdo de poli(metiloctilsiloxano)
(PMOS) em diclorometano. No caso do sorvente, foi
empregada a silica Acros Organics, 37-70 nm, com
carga de 35% (m/m) e no caso da FE, utilizou-se a
silica Kromasil, 6 mm, com carga de 44% (m/m). As
suspensfes resultantes foram agitadas (3 h), o
solvente evaporado e, apés 6 dias de auto-
imobilizacdo, submetidas a um tratamento térmico de
120 °C por 8 h, utilizando um forno controlador de
temperatura acoplado a um fluxo de nitrogénio. Apos
o tratamento térmico, o material foi extraido em fluxo
continuo com hexano (temperatura: 50 °C; vazéo: 1,0
mL/min; tempo: 3 h). Os cartuchos labmade de SPE
do tipo PMOS foram confeccionados utilizando
seringas de 3 mL, preenchida com 500 mg do
sorvente e usados na concentracao de pesticidas em
agua fortificada. As recuperagfes encontradas foram
comparadas as obtidas com cartuchos comerciais do
tipo C8, C18 e com grupos NH, Para a FE, foram
preparadas suspensdes com 0 material extraido, em
cloroférmio, agitadas por ~16 h para posteriormente
serem usadas no enchimento das colunas.

As propriedades cromatograficas foram determinadas
através da separacéo de diferentes misturas contendo
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compostos 4&cidos, basicos e neutros, além da
mistura de pesticidas. Para comparar os resultados
obtidos com esta fase, aseparacdo dos pesticidas
também foi realizada com uma coluna comercial
NovaPak C18 Waters, 4,6 x 150 mm. O novo
método foi validado de acordo com a ICH e a
ANVISA. Na Figura 1, podemos observar a separacéo
cromatografica dos pesticidas estudados.
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Figura 1. Cromatograma obtido para amostra de
agua (pH 2,5) fortificada com os pesticidas (1)
imazetapir, (2)nicosulfurom, (3)diurom, (4) linurom,
(5)clorimurom-etil. Condi¢bes cromatogréficas: FE
NovaPak C18 Waters, fase mdvel acetonitrila/agua
em pH 3,0, vazédo 0,8 mL/min, deteccdo UV a 220
nm, volume de injecdo de 10 nm, eluicdo por
gradiente.

Conclusdes

A FE para HPLC mostrou bom desempenho
cromatografico na separagdo dos pesticidas. O
cartucho labmade do tipo PMOS apresentou bons
valores de recuperacao (71-111%), dentro do intervalo
sugerido pela US-EPA, para todos os pesticidas
estudados. Além disso, tem como vantagem o baixo
custo e desempenho similar ou em alguns casos até
melhor que os cartuchos comerciais testados.
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