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UMO. O presente trabalho apresenta um método 
tirresíduo para determinação simultânea de seis 
ticides da classe N-metil carbamatos: aldicarbe, 
·carbe sulfona, carbofuram, 3- hidroxicarbofuram, 
baril e metomil em água por extração em fase sólida 
E) por CLAE acoplada a um detector de espectrometria 
massas do tipo Tandem MS/MS - API 4000 (Applied 
systems/MSD Sciex, Concord,CA). O coeficiente de 
aridade (r) foi acima de 0,995 para todos os compostos. 
limite de determinação ficou entre 5,0 ng C 1 para 
ofuram e 50 ng C 1 para 3-hidroxicarbofuram, com 

tidão entre 70-120 % com coeficiente de variação 
%) de 0,79 a 4,53%. 

STRACT. This work presents a multiresidue method 
r determination of six pesticides of classes N-Methyl 

bamates: aldicarb, aldicarb sulfone, carbofuran, 3-
droxicarbofuran, carbaryl and methomyl in water by 
lid-phase extraction (SPE) by HPLC using Tandem 
ass Spectrometry mS/MS as detector - API 4000 
pplied Biosystems/MSD Sciex, Concord, CA). The 
rrelation coefficient (r) was superior to 0.995 for ali 
mpounds. Lirnits of deterrnination were between 5.0 

gL1 for carbofuran and 50 ngL1for 3-hidroxicarbofuran, 
owing good accuracy (70-120%) and CV% from 0,79 to 

4',53%. 

1.- Introdução 

A Represa de Fumas tem cerca de 1.500 km2 de 
superfície e perímetro de 3.500 km, banhando 34 
municípios, com população de 800.000 habitantes. A pesca 
é um dos principais usos do reservatório e tem cadastrado 
5.000 pescadores profissionais. A atividade cafeeira com 
44% do agronegócio da região é favorecida pelo 
microclima ameno e úmido, que permite proteção contra as 
geadas, atualmente consta com 17 dos 30 maiores 
produtores do Sul de Minas em tomo do reservatório. 

Nesta região a agricultura é intensiva, irrigada por pivô 
central e tem como características o uso intensivo de 
calcário, fertilizantes e agrotóxicos, além do manejo da 
água, o que permite até três safras ao ano, principalmente 
de feijão, milho e batata. 

2.- Materiais e métodos 

Os padrões de pesticidas utilizados foram adquiridos da 
firma Dr. Ehrenstorfer com pureza na faixa de 97 a 
99.5%. As soluções estoque dos padrões foram preparadas 
em acetonitrila (Tedia, Fairfield, USA), individualmente, 
na concentração de 1000 mg L-1e conservadas a -20ºC. 
Posteriormente, foram obtidas as soluções intermediárias e 
as de trabalho por meio de diluições sucessivas em fase 
móvel (metanol:água 50:50, v/v). Estas soluções foram 
utilizadas na determinação da linearidade do detector, nas 
fortificações das amostras e na obtenção das curvas 
analíticas. As colunas de extração (8 mL) empacotadas com 
300 mg de carbograph , foram obtidas da Alltech 
(Deerfield, USA). A água destilada foi purificada no 
sistema Milli-Q da Millipore. 

2.1 Extração das amostras fortificadas 

Os cartuchos de extração foram condicionados com 5 mL 
da solução de diclorometano:metanol (80:20, v/v, 
acidificada com ácido clorídrico para pH2),seguido de 5 
mL de água. Após o condicionamento um volume de 250 
mL da amostra foi passado, a uma vazão de 2 mL min-1

, e o 
cartucho foi seco sob vácuo durante 40 rnin. Os pesticidas 
foram eluidos primeiramente com 1 mL de metanol e em 
seguida com 5 mL de diclorometano: metanol (80:20, v/v). 
O extrato foi seco sob fluxo lento de nitrogênio e 
ressuspenso em 1 mL de água deionizada sendo 20 µL 
analisados por LC/MS/MS. 

2.2 Equipamento 

Foi utilizado um cromatógrafo líquÍdo da Agilent, modelo 
1100 Series acoplado a um detector de massas tipo Tandem 
MS/MS- API 4000 (Applied Biosystems/MSD Sciex, 
Concord, CA ) Turbo Spray. A coluna ultilizada foi 
Intersil ODS-1 (75 mm x 4.6 mm x 3 µm) (Metachem., 
USA). A fase móvel A consistiu de 5 mM de acetato de 
amônio, a fase B 98% de metanol e 2% de água contendo 
5mM de acetato de amônio. O fluxo usado foi constante a 
700 µL min -1

. A composição da fase móvel foi alterada 
durante a corrida como segue: Iniciando com 65% A e 
35% de B, a percentagem de B foi aumentando linearmente 
até 70% em 2,50 min. permanecendo constante até 3,50 
min. Em seguida a percentagem de B diminuiu para 35% 
em 4,0 min. permanecendo constante até 5,00 rnin. O 
sistema do gradiente se estabilizou em 2, 1 rnin para a 
separação dos compostos. Foi utilizado o modo SIM com o 
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monitoramento de dois íons para cada composto, Tabela 1. 

Tabela 1. íons monitorados no API 4000 

Compostos íons 

Aldicarbe 208>116 
Aldicarbe sulfone 223>86 

Carbaril 202>145 
Carbofuran 222>165 

3-Hiclroxicarbofuran 238>163 
Metomil 163>88 

3.- Resultados e Discussão 

As curvas analíticas foram obtidas com um coeficiente de 
determinação, r2; acima de 0,999 para todos os compostos 
analisados. Os limites de quantificação do método foram de 
0,02 ng mL-t para carbaril e carbofuram; 0,04 ng mL-t para 
metornil; 0,08 ng mL-1 para aldicarbe; O, 13 ng mL-1 para 
aldicarbe sulfone e 0,2 ng mL-1 para 3-hidroxicarbofuram. 
As amostras em volume de 250 mL foram extraídas e 
injetadas em triplicatas e apresentaram o coeficiente de 
variação (CV%) na faixa de 0,79 a 4,53 dependendo do 
composto, indicando uma ótima reprodutibilidade da 
técnica (abaixo de 5%) e valores de exatidão próximos de 
100%, verificando assim a confiabilidade do método. 

4.- Conclusão 

A validação do método proposto foi realizada em três dias 
mostrando a eficiência, especificidade, precisão, exatidão e 
linearidade. O método utilizando cromatografia acoplada 
ao detector de massas API 4000 mostrou ser sensível, 
seletivo, rápido e de baixo custo. A metodologia 
apresentada atingiu baixos valores de LOD e LOQ, onde a 
amostra pode ser injetada diretamente no sistema, após 
filtração simples, atingindo a concentração dos limites 
máximos recomendáveis. 
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o. Visando à identificação e quantificação de 
ove ~19) herbicidas supostamente presentes em águas 
i!l do rio Corumbataí, estado de São Paulo, Brasil, 

ausa. do uso de agrotóxicos no cultivo predominante 
gião, cana de açúcar, foi desenvolvido método 

• esíàuos para análise desses herbicidas. A detecção e 
ção dos compostos foi efetuada por cromatografia 
à com detector específico de nitrogênio e fósforo 
) para 8 dos herbicidas, com a utilização de coluna 
30,0m x 0,25mm x l.Oµm, a qual apresentou a 

resposta dentre as utilizadas. Por cromatografia 
·~om detector ultravioleta-visível (UV-VIS) os 

ais .herbicidas, foram separados utilizando coluna 
o.sorb RP-18, 5µm x 250mm x 4,6mm. A intenção de 

be1e~er método único de extração de resíduos de 
trouxe a vantagem da rapidez no processo e 

o uso de volumes adequados de amostras, assim 
e á 'utilização de dois sistemas de detecção facilitou a 
ara~ão dos analitos. 

STRACT. Aiming at the identification and quantitation 
·. et~en (19) herbicides supposedly to be present in 
rs óf the Corumbataí river basin located at São Paulo 

e, Brazil, due to the pesticide use in the sugarcane 
re: of the region, it was developed a multiresidue 
0q· for analysis of those herbicides. For 8 of the 
ieides the detection and separation was accomplished 
ga:s chromatography with specific nitrogen and 
- 'prus detector of (NPD), in a DB-5 colurnn 30,0m x 

x l ,Oµm, which presented the best performance 
st the used ones. The other herbicides were 

tarated by liquid chromatography with ultraviolet-visible 
tector, using a Lichrosorb RP-18 column, 5µm x 250mm 
4,fünm. The intention to extract the herbicides residue in 

ne method brought the advantage of quickness to the 
rocess and allowed the use of adequate sample volumes, 

Well as the use of two detection systems favored the 
Oiilpounds separation. 

•' 

O es~o de São Paulo possui mais de l 90mil quilômetros 
adrados plantados, entre culturas, pastagens e florestas 

· adas ao aproveitamento econômico. A agricultura do 
or paulista é a mais desenvolvida do Brasil e lidera a 
: ção nacional de cana-de-açúcar (Agência, 2002) . No 
· ; houve um crescimento nas vendas de herbicidas de 

.% de 1991 a 2000. A principal cultura consumidora é a 
~"- responsável por 52,0% dos valores das vendas em 

2000, seguida pelo milho (14,5%), cana de açúcar (10,9%), 
arroz (5,6%), algodão (4,3%), café (2,8%), feijão (1,7%), 
citrus (1,1 %) e trigo (0,9%) (Ferreira et al., 2002). Devido 
ao uso intensivo desses compostos, há necessidade do 
monitoramento dos resíduos de herbicidas em rios e 
mananciais próximos às áreas de cultivo agrícola. 

Recente trabalho de Armas et al. (2005) trouxe 
diagnóstico qualitativo e quantitativo do uso de agrotóxicos 
na sub-bacia do rio Corumbataí região de produção de 
cana-de-açúcar. Segundo os autores os herbicidas 
representam a classe de agrotóxicos mais empregada no 
cultivo da cana de açúcar, representando aproximadamente 
85% do volume total de produtos consumidos de janeiro de 
2000 a dezembro de 2003. Entre os mais utilizados estão 
atrazina, ametrina, 2,4-D, metribuzim, diurom e acetocloro 
sendo importante o monitoramento nos corpos hídricos. 
Outros herbicidas, apesar do baixo volume de uso, foram 
considerados pela freqüência de utilização como o 
imazapir, ou pela toxicidade e mobilidade como 
sulfentrazona, trifloxissulfurom sódico, tebutiurom e 
.lmazapique. Além desses foram diagnosticados como 
possivelmente presentes halossulfurom, simazina, 
trifluralina, pendimetalina, hexazinona, isoxaflutol e 
picloram. 

Muitos métodos para extração de herbicidas em água 
utilizam a fase sólida (SPE), em cartuchos, por ser mais 
rápida do que a extração líquido-líquido e requerer menor 
quantidade de solvente. Thurman e Snavely (2000) 
apresentam as vantagens do uso de discos de extração de 
fase sólida para análises ambientais. Os discos possuem 
maior superfície de contato com a amostra, aumentando 
assim a cinética de sorção, permitindo que sejam utilizados 
maiores volumes de amostra em relação aos cartuchos e 
que não haja perda do analito. 

Desta forma este trabalho objetiva estabelecer 
metodologia para a extração de 19 herbicidas em água, 
utilizando discos de extração de fase sólida, e identificação, 
separação e quantificação por cromatografia gasosa (NPD) 
e líquida com detecção por ultravioleta. 

2.- Materiais e métodos 

2.1 Equipamentos e condições cromatográficas 

O método de detecção e separação dos analitos simazina, 
pendimetalina, isoxaflutol, trifluralina, acetocloro, 
ametrina, atrazina e clomazona foi efetuado em um 
cromatógrafo gasoso HP 6890, com detector NPD. 
Testaram-se as seguintes colunas: J & W Scientific DB-5 
30,0m x 0,25mm x l.Oµm; J & W Scientific DB-1 30,0m x 
0,32mm x l.Oµm; DB-608 30,0m x 0,32mm x 0,5µm e CP­
Sil 8 CB 50m x 0,32mm x l,2µm da Varian, sob fluxo 
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constante de 2,0 mL min-1
, injetor splitless, gás hélio como 

gás de arraste e rampa de temperatura. 
Para os herbicidas imazapir, irnazapique, picloram, 

tebutiurom, 2,4-D, metribuzim, diurom, halossulfurom­
metflico, trifloxissulfurom sódico, hexazinona e 
sulfentrazona a separação foi por cromatografia líquida 
com detector UV-VIS da Shimadzu SPD-IOAV. Testaram­
se as colunas da Varian Organic Acids com fase móvel 
H2S04 0,005 mo! L-1 e Supelco Lichrosorb RP-18, 5µm, 
250mm x 4,6mm. A fase móvel foi acetonitrila e ácido 
acético 0,15%, com modificações no gradiente de modo a 
se obter as melhores separações. Os comprimentos de onda 
de absorção foram de 230nm para o 2,4-D e os demais 
foram de 254nm. 

2.2 Reagentes 

Todos os solventes e reagentes utilizados foram de grau 
PR ou HPLC (diclorometano, acetonitrila, metanol, acetato 
de etila, tolueno, ácido acético, ácido clorídrico). Os 
padrões de herbicidas utilizados foram: sirnazina 97 ,96% 
(Milenia Agro), imazapir 99,6%, irnazapique 99,3%, 
pendimetalina 99,2% (Basf Corporation), picloram 99,4%, 
tebutiurom 99,6%, hexazinona 99,9% (Dow Elanco), 2,4-D 
99,5%, metribuzirn 99%, diurom 97,5%, isoxaflutol 98,5%, 
trifluralina 99,5% (Dr Ehrenstorfer), halossulfurom 
met:J.1ico 99,5%, acetocloro 99,9% (Monsanto), 
trifloxissulfurom sódico 95%, ametrina 98,3% (Syngenta), 
atrazina 98% (Chem Service), clomazona 99,6% e 
sulfentrazona grau técnico 91,93% (FMC Química do 
Brasil). 

Os padrões dos herbicidas foram diluídos nas 
concentrações desejadas para a construção das curvas de 
calibração. As diluições foram feitas em tolueno para 
detecção por cromatografia gasosa e acetonitrila/água 
(40/60) para herbicidas detectados no sistema de 
cromatografia líquida. 

2.3 Amostras 

Para a extração dos herbicidas em água utilizaram-se 
discos laminares de extração, speedisk® octyl (C8 p/n 
8057-06) e H20-fóbico divinilbenzeno (DVB 8068-06) da 
J.T.Baker conectados a estações coletoras J.T.Baker (p/n 
8093-01) adaptadores do speedisk®. 
Realizou-se a fortificação com os herbicidas na 
concentração de O,OOlµg mL-1 em água de torneira. O pH 
foi ajustado para 2,0 com HCI 3 mol L-1

• 

2.4 Procedimento 

Adaptaram-se os discos de extração em erlenmeyer para 
realizar o condicionamento com lOmL de acetato de etila 
para o C8 e diclorometano para DVB. Após secagem dos 
discos, foram adicionados 1 OmL de metanol PR e 2 vezes 
(lOmL) de ácido clorídrico (pH 2,0). 
Foram passados pelos discos de extração 500mL de 

amostra de água. Os discos foram secos aplicando-se 
vácuo. 

\'• 

O disco de extração foi retirado do er!enmeyer e 
conectado à estação coletora. Adicionaram-se 2x (!OmL) i , 
de acetato de etila, solvente de eluição para o disco C8 e 2x 
(lOmL) de diclorometano para o de DVB. Antes de aplicar : 
vácuo, deixou-se os solventes em contato com os discos . 
por no mínimo 2min aplicando-se em seguida vácuo a uma ':1 

pressão de 5-10 cm Hg. Recolheu-se os eluatos em tubos . · 
do tipo Nessler e levou-se para evaporação a 35ºC sob ~ 
fluxo de nitrogênio. Evaporou-se até aproximadamente , 
4mL transferindo-se para tubo concentrador de 5mL ·;. 
evaporando até o volume de 2mL. Com pipeta transferiu-s~ k 
o volume de lmL para outro tubo concentrador de 5mL. As ·J~" 
amostras foram retomadas em tolueno para injeção no J, ' 
cromatógrafo .gasoso e o outro tubo em acetonitrila/água ';' 
(40/60) para injeções no HPLC. !, . 
Para verificar se os analitos ficariam retidos nos discos a t 

amostra de 500mL passada no disco de C8 foi k 
posteriormente passada pelo disco DVB, seguindo-se 0 . 

procedimento acima descrito. 

3.- Resultados e discussão 

Para determinar as condições cromatográficas, soluções 
padrão dos compostos foram injetadas em cromatógrafo 
líquido com detector UV-VIS, em coluna Organic Acids da 
Varian, com fase móvel 0,005mol L- 1 de H2S04 . Não 
houve detecção dos picos dos herbicidas 2,4-D, picloram, ' 
imazapir e imazapique. 

Dw:<· - C'. a,,,1.1,,.,, 
comprm><nl<> d< •..n<la <k ::'.-irvn 

Figura 1. Cromatograma da solução padrão dos herbicidas tebutiurom, 
tri.floxissulfurom, diurom e halossulfurom. 

A coluna Supelco Lichrosorb RP-18, 5µm x 250mm x 
4,6mm com fase móvel acetonitrila 100% (solvente A) e 
ácido acético 0,15% (solvente B) foi testada, com fluxo de 
0,8mL rnin-1

• A composição inicial da fase móvel, nos 
primeiros 5 minutos de corrida foi de 40% de solvente B, 
sendo feita a programação linear para 80% deste solvente 
entre 5 e 20 minutos, e mantida esta concentração por 
lOmin. O cromatograma apresentou os picos de 
trifloxissulfurom e tebutiurom sem boa resolução como 
mostrado na Figura 1. 

Modificação na composição da fase móvel foi utilizada 
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visando separação dos picos dos herbicidas. A composição 
durante os primeiros 5 minutos foi de 60% de solvente B, 
programada linearmente para 20% deste solvente entre 5 e 
20 minutos de corrida, mantida por lOmin e nova 
programação linear para 60% do solvente B de 30 a 37 
minutos de corrida. As Figs. 2 e 3 mostram os 
cromatogramas obtidos com as melhores separações dos 
picos. O 2,4-D foi detectado em comprimento de onda de 
230nm não absorvendo em 254n.m como os demais 
herbicidas (Fig. 3). 

...... -~~· ·· 
l'L.o..-OJl-'.J-
..... _ .... ... .. ,.M . ~-

Figura 2. Cromatograma da solução padrão dos herbicidas picloram, 
imazapir, imazapique, tebutiurom, hexazinona, metribuzim, sulfentrazona, 
trifloxissulfurom, diurom e balossulfurom, em comprimento de onda de 
254nm. 

:.1 .... f";.n 
bci<ol~..1.. 
:~n:.c1<'-'"" ·•: ;...c 

Figura 3. Cromatograma da solução padrão dos herbicidas para detecção 
do herbicida 2,4-D, em comprimento de onda de 230nm. 

Os tempos de retenção obtidos na melhor condição 
encontrada estão resumidos na Tabela 1. 

Tabela 1. Tempos de retenção dos herbicidas detectados no sis tema de 
cromatografia liquida com detector UV-VIS. 

Herbicida Tempo de retenção (rrtinutos) 
picloram 3.l 
imazapir 4.7 
imazapique 6.1 
tebutiurom 7.8 
hexazinona 8.6 
2,4-D 9.5 
metribuzim 10.9 
sulfentrazona 12.9 
trifloxissul.furom 13.6 
diurom 15.l 
halossulfurom 18.6 

Os demais herbicidas, oito, foram detectados por 
cromatografia gasosa com detector específico de nitrogênio 
e fósforo. Foram testadas diferentes colunas e rampas de 
temperatura. O uso da coluna capilar DB-1 30,0rn x 
0,32mrn x l,Oµm mostrou baixa resolução dos picos da 
ametrina e acetocloro como evidenciado no cromatograma 
da Fig. 4. 

Cal- 09-l lO.OmsD,llmnu IA1111 
A ... odc~mo 

' .!. -.:. T -:-!:- T 

Figura 4. Cromatograrna dos padrões dos herbicidas acetocloro e 
ametrina utilizando coluna capilar DB-1. 

A coluna CP-Sil 8 CB 50m x 0,32mm x l ,2µm (Fig. 5) 
apresentou diferenças nos tempos de retenção do 
acetocloro e ametrina de apenas 0,06 segundos, o que não 
permite uma boa identificação, pois qualquer alteração no 
equipamento poderá mascarar resultados. 

Já a coluna HP-608 30,0m x 0,53mm x 0,5µm separou os 
picos da simazina e atrazina (diferença de t,. = O, l 7min), 
porém, englobou os picos da clomazona e atrazina (Fig. 6). 
Desta forma, nova coluna foi testada. 
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Colana O"..Sll.. ICB 50.Dm• 0.)lszvll 1 l.2µm 
A~ockl.0..Uina 

snmra amora <ni::doo araim 
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Figura 5. Cromatograma da solução padrão dos herbicidas trifluralina, 
simazina, atrazina, acetocloro e ametrina utilizando coluna capilar CP-SIL 
8CB 50,0m x 0,32mm x l ,2µm. 
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Figura 6. Cromatograma da solução padrão dos herbicidas trifluralina, 
simazina, clomazona, atrazina, acetocloro e ametrina utilizando coluna 
capilar HP608 30,0m x 0,53mm x 1,0µm. 
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Figura 7. Cromatograma da solução padrão dos herbicidas trifluralina, 
atrazina, simazina, clomazona, acetocloro, ametrina, isoxaflutol e 
pendimetalina utilizando-se coluna capilar DB-5 30,0m x 0,25mm x 
l,Oµm. 

A coluna DB-5 30,0m x 0,25mm x l,Oµm com fluxo de 
2,0 mL min·1

, apresentou diferença de tempo de retenção 
para simazina e atrazina de O, ls, menor do que o tempo de 
O, 17s da coluna DB-1 mas, clomazona e atrazina com boa 
resolução. Dessa forma, optou-se pela coluna DB-5 por ter 
sido a que melhor resolveu os picos de interesse deste 
trabalho (Fig. 7) . 
Os tempos de retenção obtidos na melhor condição 
encontrada estão resumidos na Tabela 2. 

Tabela 2. Tempos de retenção dos herbicidas detectados no sistema de 
cromatografia gasosa com detector NPD e coluna cromatográfica DB-5 
30,0m x 0,25mm x l,Oµm da J & W Scientific. 

Herbicida 
trifluralina 
simazina 
atrazina 
clomazona 
acetocloro 
ametrina 
isoxaflutol 
pendimetalina 

Tempo de retenção (minutos) 
14.5 
15.4 
15.5 
15.7 
17.0 
17.1 
18.0 
18.3 

Estabelecido o sistema de detecção dos analitos, testou-se 
a extração e recuperação dos herbicidas de interesse 
utilizando-se amostras de água de torneira, fortificadas no 
nível de O,OOlµg mL·1

. 

Tabela 3. Recuperações obtidas para os herbicidas extraídos de amostras 
de água de torneira fortificadas a O,OOlµg rnL"1 em diferentes discos de 
extração 

Herbicidas 

tebutiurom 

bexazinona 

metribuzim 

sulfentrazona 

trifloxissulfurom 

diurom 

balossulfurom 

piei oram 

2,4-D 

imazapir 

imazapique 

trifluralina 

simazina 

atrazina 

clomazona 

acetocloro 

ame trina 

pendimetalina 

isoxaflutol 

Cal acetato 
deetila 
Rec% 

91,7 

71,3 

139,5 

113,4 

91,6 

102,7 

101,2 

o 
82,2 

36,6 

100,9 

58,8 

99,3 

97,2 

83,5 

90,9 

86,1 

89,0 

152,2 

Disco/eluição 

DVB/dcm 
Rec % 

91,I 

77,5 

160,8 

110, l 

49,3 

87,2 

36,84 

98,15 

95,7 

14,7 

95,2 

57,8 

82,7 

84,4 

76,2 

87,9 

44,8 

79,7 

99,9 

*amostra inicialmente passada em disco C8. 

C8*/acetato 
etila 

DVB/dcm 
Rec% 

o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 

64,7 

o 
44,9 

93,3 

o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 
o 

Os resultados obtidos estão resumidos na Tabela 3, para 
os diferentes tipos de discos de extração utilizados. As 
recuperações mostraram que o uso de disco C8, eluído com 
acetato de etila apresenta boa recuperação, sendo esta 
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acima de 50% excetuando-se o picloram (0%) e o imazapir 
(36.6%). O picloram é recuperado no disco de DVB com 
diluição por diclorometano (98%). Já o imazapir teve como 
recuperação total 81,5% (36,6% retidos no disco C8 e 
44,9% retido no disco DVB) Observa-se pela Tabela III 
que houve alguma falha na determinação do imazapique, 
pois se ficou 100,9% retido em C8, não poderia ter 

• recuperação de 93,3% quando a amostra foi passada pelos 
2 discos. Pode ter havido alguma contaminação e esta está 
sendo investigada. O disco de DVB com eluição por 
diclorometano apresenta recuperação abaixo de 50% para 
quatro herbicidas, mas estes, com exceção do imazapir, são 
extraídos em C8. No caso da mesma amostra, quando 
passada em disco C8 e disco DVB pode-se verificar quais 
herbicidas ficaram retidos em disco C8. 

O método com uso do disco C8 seguido pelo disco DVB, 
respectivamente com eluição por acetato de etila e 
diclorometano, parece funcionar para a maioria dos analitos 
de interesse deste trabalho. A fortificação e subseqüente 
análise devem ser rápidas, visto que há herbicidas, como o 
metribuzim que, sofrem rápida decomposição em água e 
herbicidas como picloram, trifluralina, ametrina que são 
decompostos por irradiação UV. 

4.- Conclusão ·. 
A grande vantagem desta metodologia é ser um 

procedimento simples e rápido. O uso da cromatografia 
gasosa com detector NPD utilizando coluna capilar DB-5 
30,0m x 0,25mm x l.Oµm e a cromatografia líquida com o 
uso de coluna Lichrosorb RP-18, 5µm, 250mm x 4,6mm 
em condições de gradiente permitiram o estabelecimento 
do método de detecção para 19 herbicidas diagnosticados 
como possivelmente presentes em águas do rio 
Corumbataí. O processo de extração utilizando discos de 
extração do tipo speedisk® C8 seguido por divinilbenzeno 
(DVB) apresentou os melhores resultados de recuperações 
para a maioria dos herbicidas. Esta metodologia será 
validada nos dois sistemas de detecção utilizados no 
trabalho. 
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