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Introducéao

Uma importante evolu¢cdo da analise por injecédo
sequéncial (SIA) é a Cromatografia por injecao
seqiiéncial (SIC) que incorpora caracteristicas da
cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC). O SIC
[1] é composto por uma bomba de pistdo (pressdo <
700 psi), coluna cromatografica, valvulas e conexdes
que suportam a pressado, possibilitando separacdes
cromatogréficas rapidas com custo relativamente
reduzido. As caracteristicas tipicas do SIA como
robustez para 0 monitoramento de processos,
implementacdo de diversas etapas antes da andlise
propriamente dita sdo mantidas no SIC com o aditivo
da separacdo cromatografica. O picloram (4-amino-
3,5,6-trichloro-2-pyridinecarboxilic  acid) € um
herbicida organoclorado frequentemente utilizado
isoladamente ou associado ao 2,4-D, para o controle
de ervas daninhas. De acordo com a agéncia de
protecdo ambiental dos EUA (EPA), o nivel méximo
permitido para esse contaminante em &guas potaveis
¢ de 0,5 mg L' [2]. Embora bastante utilizado no
Brasil, ndo existem regulamentacfes estabelecidas
para 0 picloram em a&aguas. A determinagdo do
picloram em A&guas € usualmente realizada por
cromatografia a gas (CG) ou cromatografia liquida
(HPLC).

Nesse trabalho, desenvolveu-se um procedimento
analitico para a determinagdo de picloram em aguas
naturais baseado em sistema SIC (Fig.1), com
deteccéo por espectrofotometria.

Resultados e Discussao
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Figura 1. Diagrama de fluxos para determinacao de
picloram. V= valvula mdltipla (10 portas); A= amostra;
C= coluna monolitica, F= Fase mével; B= Bobina
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coletora de 50-cm; P= Bomba de
D=Espectrofotdmetro CCD; W: descarte.

pistéo;

Os parametros otimizados foram: composicao da
fase mével (20:80 v/v acetonitrila: H;PO, 0,005%),
vazdo da fase mével (30 nL s™), volume de amostra
100 m..

A resposta linear (Fig. 2) foi observada entre 0,25 e
5,0 mg L* (r=0,9999). O limite de deteccéo para (3s)
e o coeficiente de variacdo para 0,25mg L™ (n=7)
foram estimados em 0,033 mg L' e 44 %,
respectivamente.
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Figura 1. Curva analitica e cromatogramas obtidos,
concentracdes indicadas em mg L™

As determinacdes de picloram em amostras de
aguas naturais foram realizadas via deteccdo
espectrofotométrica nas condi¢cdes otimizadas. As
amostras foram fortificadas com 0,5 mg L* de
picloram e a recuperacdo realizada utlizando a
metodologia proposta que foi comparada com HPLC.
N&o houve evidéncia de diferencas significativas entre
0s métodos para 95% de confianca.

Conclusdes

O procedimento proposto apresentou alta
freqgliéncia analitica e baixo consumo de solvente
organico, sendo adequado para determinar o picloram
em aguas naturais.
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