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Objetivos 

Desenvolvimento de métodos analíticos para 
detecção de glifosato, bem como seu produto de 
degradação ácido aminometilfosfônico (AMPA). 

Métodos e Procedimentos 

As colunas foram produzidas baseadas no co-
polímero entre metacrilato de  laurila e 
metacrilato de etileno glicol, poli(LMA-co-
EDMA). A proporção seguida foi de 24% LMA, 
16% EDMA, 45,5% 1-propanol e 14,5% 1,4-
butanodiol e a polimerização foi realizada em 
forno 70oC por 24h.[1][2] 

A derivatização de glifosato e AMPA foi 
realizada adicionando-se solução 1mg.mL-1 de 
FMOC-Cl em acetonitrila à diferentes 
concentrações de glifosato e AMPA em tampão 
borato 0,05M pH 9. A extração foi feita com 
adição de 4mL de diclorometano em cada 
solução, seguida por agitação e 
centrifugação.[3][4] 

Os cromatogramas foram obtidos utilizando um 
sistema de cromatógrafo acoplado a um 
detector de fluorescência, e para as separações 
a coluna monolítica de poli(LMA-co-EDMA) 
sintetizada em laboratório e uma coluna C18, 
para efeitos de comparação. 
Para a coluna C18 o sistema de eluição foi de 
gradiente: 0 - 6 min: gradiente linear de 30 a 
100% de B, 6 - 6,5 min: isocrático 100% de B, 
6,5 - 7 min gradiente linear de 100 a 30% de B e 
7 - 10 min isocrático 30% de B, onde o solvente 
A corresponde ao tampão de acetato de amônio 

5mM pH 6,5 e o solvente B 95% metanol 5% 
tampão acetato de amônio 5mM, enquanto para 
a coluna de LMA-co-EDMA foi isocrático 90:10, 
onde o solvente A corresponde ao tampão de 
acetato de amônio 5mM pH 9 e o solvente B 
metanol.[5] 

Inicialmente foram estudados parâmetros de 
detecção do glifosato e AMPA individualmente e 
posteriormente juntos para assegurar que não 
haveria interferência nos tempos de eluição. 

Resultados 

A eluição 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 presença do FMOC-Cl residual da 
derivatização ou alguma outra impureza 
proveniente da derivatização e extração. 
 Os cromatogramas da Figura 1 na 
concentração de 0,01 - 0,050 mg.L-1 
demonstram que a metodologia de 
derivatização e a separação cromatográfica 
fornecem seletividade e sensibilidade 
adequadas para monitorar resíduos de Glifosato 
e AMPA em águas potáveis e de recreação, 
para as quais as concentrações máximas 
definidas pelo CONAMA (Resolução 396) são 
0,50 e 0,20 mg.L-1, respectivamente. 
As separações realizadas pela coluna de 
poli(LMA-co-EDMA) (Fig. 2) não foram efetivas, 
porém pode-se notar que houve retenção e 



 

liberação dos compostos em tempos 
específicos, glifosato entre 2 e 4,5min e AMPA 
entre 6 e 8 minutos. Pelo formato dos picos 
pode-se especular que haja outra interação 
além da retenção pela fase reversa, já que estes 
são duplos e deformados. 
 
 

 

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 à 70:30, 420-600s 
70:30. Concentrações 0,01mg.L-1, 0,025 mg.L-1 e 

0,05 mg.L-1. 
 

 
Figura 2: Cromatograma em coluna monolítica 
polimérica poli(LMA-co-EDMA) mostrando a 

separação de glifosato, AMPA e glifosato e AMPA, 
isocrático 90:10 

Conclusões 

A coluna monolítica comercial à base de sílica 
C18 reteve as moléculas derivatizadas de 
FMOC de glifosato e AMPA e forneceu uma 
separação cromatográfica eficiente pelo modo 
de fase reversa com resolução de pico> 1,5. 
Subprodutos de derivatização e FMOC-Cl 
residual também foram bem separados dos 
analitos, proporcionando seletividade e 
sensibilidade ao método analítico. 

Com base nos resultados para a coluna 
poli(LMA-co-EDMA) chegou-se à conclusão de 
que ela não funciona para separação, porém 
pode ser utilizada para extração de fase sólida 
por ter boa capacidade de retenção. 
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