Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Preparo e estudo do polibutadieno imobilizado sobre silica como
sorvente para extracdo em fase solida.

Adriana Teixeira Godoy (IC)*, Carla Beatriz Grespan Bottoli (PQ)

Departamento de Quimica Analitica - Instituto de Quimica— UNICAMP
*adriana.godoy@gmail.com

Palavras Chave: Extragdo em fase sélida, Cartucho com polibutadieno, agrotéxicos.

Introducéao

A extracdo em fase soélida (SPE) é uma técnica
rapida, de facil mecanizacdo e consome menor
quantidade de amostra e de solventes que a extragéo
convencional liquido-liquido. O interesse pela técnica
deve-se ao fato de que ela permite, além da extracéo
e da concentracdo em solu¢cdes muito diluidas, a
limpeza da amostra (clean-up).

Ha na literatura varios exemplos de sorventes para
diferentes aplicagbes, porém ndo ha registro da
utilizacdo de SPE com polibutadieno. Este polimero
possui seletividade comparavel a obtida com silanos
guimicamente ligados asilica, além da possibilidade
de ser utilizado com todos os tipos de solventes.
Dessa maneira a aplicagdo deste novo material foi
proposta como sorvente para extracdo em fase soélida
na determinagdo de agrotdxicos em agua.

Resultados e Discussao

O sorvente foi preparado a partir a de uma solucéo de
polibutadieno (PBD) e hexano. Essa solugao ficou
sob agitacdo magnética por 10 minutos, sendo a
seguir adicionado a silica previamente seco em estufa
(24 h a 100 °C). A nova solucdo foi mantida por 10
minutos no ultrassom e por 3 horas sob agitacédo
magnética. Apds este periodo, foi adicionada uma
solucdo de peréxido de dicumila — PDC em hexano
numa proporcao de 2,5 % (m/m) em relacéo ao PBD.
Essa mistura foi levada ao ultrassom por mais 10
minutos e deixada sob agitacdo magnética por 1
hora. Depois deste periodo, o béquer foi levado a
capela para que ocorresse a evaporacao total do
solvente. A etapa seguinte foi a imobilizacdo térmica
do polimero na silica. O material foi transferido para
um reservatério de aco inox o qual foi mantido dentro
de um forno aquecido por 1 hora a 120 °C, seguido de
4 horas a160 °C. Utilizando-se de uma bomba de
alta pressao de um cromatégrafo a liquido, o excesso
de polimero foi removido conectando-se o reservatorio
de extracdo a bomba e passando primeiramente
cloroférmio e depois metanol. Finalmente, o material
foi retrado do tubo e séco sob fluxo de gas
nitrogénio.

O cartucho foi preparado usando uma seringa de 3
mL de polipropileno, na qual depositou-se 500 mg do
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sorvente, sendo este retido por filtros de polietileno
com porosidade de 20 nm

O novo sorvente foi avaliado com os agrotéxicos
imidaclopride, carbaril e diurom. A capacidade de
extracdo dos agrotdxicos nos cartuchos preparados
foi avaliada através das taxas de recuperacdo dos

agrotéxicos adicionados a agua em uma
concentragdo de 1 pg mL™ de cada agrotdxico. Os
resultados foram comparados com cartuchos

comerciais do tipo C18. A recuperacgdo foi avaliada
empregando o método de padronizagdo externa e a
técnica de Qomatografia Liquida de Alta Eficiéncia
(CLAE). As condigdes cromatogréaficas foram: coluna
Waters Spherisorb® S10 C8 4,6 d.i. x 150 mm,; fase
mével MeOH:H,O 50:50(v/v); vazdo 0,6 mL min™;
volume de inje¢do 10 niL e detecgdo em 230 nm.

As recuperacdes obtidas com o sorvente preparado e
0 sorvente comercial podem ser visualizadas na
Tabela 1.

Tabela 1. Recuperagdes dos agrotoxicos obtidas com o sorvente
de polibutadieno e silica e com o sorvente comercid.

Recuperagdo dos agrotdxicos (%)
Imidaclopride | carbaril | diurom
Cartucho de 72 84 85
polibutadieno e
silica 69 84 85
Cartucho 59 81 82
comercial de
silicaligadaa 60 80 a3
grupos C18

Como pode ser observado na tabela, o cartucho
preparado com polibutadieno apresentou
recuperacgles altas entre 69-94 % para as extracles
dos agrotéxicos.

Conclusdes

O novo sorvente mostrou-se eficiente para ser
utilizado em cartuchos para SPE na andlise dos
agrotdxicos, mostrando caracteristicas de fase
estacionaria reversa e apresentando grande potencial
para ser explorado em outras aplicagdes.
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