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Objetivos

Desenvolvimento de métodos analiticos para
deteccéo de glifosato, bem como seu produto de
degradagé&o 4cido aminometilfosfénico (AMPA).

Métodos e Procedimentos

As colunas foram produzidas baseadas no co-
polimero entre metacrilato de laurila e
metacrilato de etileno glicol, poli(LMA-co-
EDMA). A proporcédo seguida foi de 24% LMA,
16% EDMA, 45,5% 1-propanol e 14,5% 1,4-
butanodiol e a polimerizagéo foi realizada em
forno 70°C por 24h.[12]

A derivatizacdo de glifosato e AMPA foi
realizada adicionando-se solugcdo 1mg.mL? de
FMOC-CI em acetonitrila a diferentes
concentracdes de glifosato e AMPA em tampao
borato 0,05M pH 9. A extracdo foi feita com
adicdo de 4mL de diclorometano em cada
solucao, seguida por agitacéo e
centrifugacéo. Bl

Os cromatogramas foram obtidos utilizando um
sistema de cromatégrafo acoplado a um
detector de fluorescéncia, e para as separacdes
a coluna monolitica de poli(LMA-co-EDMA)
sintetizada em laboratério e uma coluna C18,
para efeitos de comparacéo.

Para a coluna C18 o sistema de eluicdo foi de
gradiente: 0 - 6 min: gradiente linear de 30 a
100% de B, 6 - 6,5 min: isocratico 100% de B,
6,5 - 7 min gradiente linear de 100 a 30% de B e
7 - 10 min isocrético 30% de B, onde o solvente
A corresponde ao tampéo de acetato de amonio

5mM pH 6,5 e o solvente B 95% metanol 5%
tampao acetato de amdnio 5mM, enquanto para
a coluna de LMA-co-EDMA foi isocratico 90:10,
onde o solvente A corresponde ao tampéao de
acetato de aménio 5mM pH 9 e o solvente B
metanol.!

Inicialmente foram estudados parédmetros de
detecc¢édo do glifosato e AMPA individualmente e
posteriormente juntos para assegurar que nao
haveria interferéncia nos tempos de eluigéo.

Resultados

A eluicdo do glifosato deu-se em cerca de 4,3
minutos, enquanto do AMPA cerca de 5,2
minutos. Assim seguiu-se para o procedimento
envolvendo ambos compostos, podendo ser
identificados em seus respectivos tempos (Fig.
1). Os picos em 6,2 e 8,2 minutos podem ser
resultado da presenca do FMOC-CI residual da
derivatizacdo ou alguma outra impureza
proveniente da derivatizacdo e extragao.

Os cromatogramas da Figura 1 na
concentragdo de 0,01 - 0,060 mg.L?
demonstram que a metodologia de
derivatizacdo e a separacdo cromatogréfica
fornecem seletividade e sensibilidade
adequadas para monitorar residuos de Glifosato
e AMPA em aguas potaveis e de recreacao,
para as quais as concentracdes maximas
definidas pelo CONAMA (Resolucdo 396) séo
0,50 e 0,20 mg.L?, respectivamente.

As separacdes realizadas pela coluna de
poli(LMA-co-EDMA) (Fig. 2) ndo foram efetivas,
porém pode-se notar que houve retencdo e
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liberacdo dos compostos em tempos
especificos, glifosato entre 2 e 4,5min e AMPA
entre 6 e 8 minutos. Pelo formato dos picos
pode-se especular que haja outra interacao
além da retencao pela fase reversa, ja que estes
séo duplos e deformados.

Glifosato e AMPA
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Figura 1: Cromatograma glifosato e AMPA em
coluna C18, gradiente 0-360s 70:30(A/B) a 0:100,
360-390s 0:100, 390-420s 0:100 & 70:30, 420-600s
70:30. Concentragdes 0,01mg.L-1, 0,025 mg.L-1 e
0,05 mg.L-1.
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Figura 2: Cromatograma em coluna monolitica
polimérica poli(LMA-co-EDMA) mostrando a
separacgao de glifosato, AMPA e glifosato e AMPA,
isocratico 90:10

Conclusodes

A coluna monolitica comercial & base de silica
C18 reteve as moléculas derivatizadas de
FMOC de glifosato e AMPA e forneceu uma
separacdo cromatogréfica eficiente pelo modo
de fase reversa com resolucdo de pico> 1,5.
Subprodutos de derivatizacdo e FMOC-CI
residual também foram bem separados dos
analitos, proporcionando  seletividade e
sensibilidade ao método analitico.

Com base nos resultados para a coluna
poli(LMA-co-EDMA) chegou-se a conclusdo de
gue ela ndo funciona para separacdo, porém
pode ser utilizada para extragao de fase solida
por ter boa capacidade de retencéo.
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