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Introducao

Determinacdes de triazinas por HPLC convencional
usualmente empregam colunas empacotadas com
particulas de silica modificada com C;g de 5 um de
didmetro para efetuar as separacgdes. Essas colunas
trabalham em baixas vazdes devido a limitagcdes
impostas pela pressdo do sistema, o que pode
tornar o tempo de andlise demasiadamente longo.
Atualmente existem no mercado colunas monoliticas
gue permitem realizar analises em vazfes elevadas,
mas sem perdas significativas da eficiéncia de
separacdo. Esta é uma das principais vantagens
oferecidas pelas fases monoliticas, ou seja, redugéo
do tempo de andlise sem comprometimento da
resolugdo cromatografica. Uma fase monolitica é
um meio continuo de separacdo, (fase ou suporte
contendo uma “particula Unica”), comumente em
formato cilindrico, que possui uma estrutura sélida e
altamente porosa de pequenos dominios e canais
relativamente grandes, que fornecem altas
permeabilidades e eficiéncia de coluna, permltlndo
analises a altas vazdes com baixa presséo.*

Resultados € Discussao

A determinacdo de atrazina, propazina e simazina
por HPLC/UV foi realizada utilizando uma coluna
monolitica de 100 mm (Chromolith® Performance
RP 18e, Merck KGaA). A deteccéo foi realizada por
absorcdo UV em 223 nm. A fase movel utilizada
para a separagdo na coluna monolitica foi de 50:50
(Vv ) metanol:acetato de amonlo 1,25 mM pH 4,7
com vazdo de 4 mL mint. O tempo de corrida
(isocratica) para cada i |nje(;ao foi de 4 min.

Tabela 1: Parametros analiticos avaliados a partir de curva analitica para a
atrazina, propazina e simazina com concentracdes entre 20 e 400 pg L™

Coluna monolitica
Padréo tr (Min) k Rs LOD LOQ r B
(MgLl™h | (ugL™
Simazina 1,02 155 | 1,62 6,67 22,22 0,996 | 28+1
Atrazina 1,60 2,99 | 443 3,69 12,80 0,999 | 59+1
Propazina 2,70 575 | 6,48 3,48 11,60 0,993 | 57+3

(tr) tempo de retencao, (k) fator de retencéo, (R;) resolugéo, (r) coeficiente
de correlacao linear, (LOD e LOQ) limites de detec¢éo e quantificacdo, (B)
coeficiente angular da reta.

A Figura 1 mostra que as triazinas foram separadas
entre si (Rs > 4), bem como se observou separacao
satisfatoria entre a simazina e 0os componentes nao
retidos da matriz (Rs > 1,5). A exatiddo do método
foi avaliada por estudo de adlgao e recuperacao da
concentracao de 50 Hg L das triazinas em
amostras de agua de rio isentas dos herbicidas
(Figura 1). Os valores de recuperacdo obtidos
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variaram entre 118 e 96% para simazina; 102 e 79%
para a atrazina e 101 e 83% para a propazina.
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Figura 1: Cromatograma da amostra in natura e fortificada com
50 pg L de simazina, atrazina e propazina.

Em funcéo dos valores de LOD e LOQ, conclui-se
que para monitorar 0s niveis maximos de
concentracdo permitidos pela Agéncia de Protecdo
Amb|ental americana (EPA) em aguas potaveis (3

Mg L para a atrazina, 4 ug L ! para simazina e 10
ug L™ para propazina), 2 etapas de pré-concentragao
devem ser realizadas antes da analise. Essas
etapas em geral também sdo necessdarias quando
se empregam colunas empacotadas convencionais.

Conclusodes

Em comparagdo com uma coluna de fase reversa
convencional de 150 mm de comprimento
(particulas de 5 um) a coluna monolitica permitiu
uma significa reducao no tempo de anélise (15 > 4
min) e altas vazdes (1,2 2 4 mL min ) com baixa
pressdo (120 kgf.cm’ ) mantendo excelente
resolugdo entre a triazinas. Para atingir os niveis de
concentracdo permitidos pela EPA, etapas de pré-
concentracdo das amostras serdo necessarias,
independentemente do tipo de coluna.
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