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1l OBJETIVO

1.1 A presente norma prescreve o metodo /de determinagao de residuo
de pesticidas organofosforados em éguas naturais, de abastecimento
e de efluentes, por cromatografia gasosa, empregando-se detector ni

trogenio-fosforo (N-P).

1.2 Este método se aplica,a faixas de concentragao variéveis para
cada pesticida, sendo Que a faixa 1deal de trabalho é da ordem de
1 pg/L.

2 NORMA COMPLEMENTAR

Na aplicagao desta norma e necessario consultar:

- CETESB L5144 - Agua,- Determinagao de residuos de pesticidas

organoclorados

3 DEFINIGAO

Para os efeitos @désta Norma é adotada a seguinte definigéo:

GRAU PESTICIDA
Expressao da pureéza de um reagente que apresenta 10_9% de residuo

. -8 < .
expresso como aldrin e 10 % de residuo como parathion.

4 APARELHAGEM

4,1 Banho-maria.
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4.2 Coluna cromatogréfica, com diametro de 20 mm e comprimento de
400 mm, com disco de vidro 'sinterizado de porosidade media

e torneira de teflon (ver Figura 1).

4.3 Cromatografo a gas, com as seguintes caracteristicas:

a) coluna de vidro borossilicato, com 180 cm de comprimento e
2 mm de diametro interno, empacotada com material apropria
do;

b) detector nitrogenio-fosforo (NPD);

¢c) linha de gas de arraste, provida de pegélira‘molecular secan
te e filtro de absorgao de oxigéenio;

d) registrador, compativel com o detector e, com o/Sistema am
plificador;

e) forno de coluna, de temperatura g@gubavel, com tolerancia
+

de - 0,5 C.
4.4 Estufa
4.5 Rota-vapor (ver Figura 2).
4.6 Frascos de coleta, de 1 000 ml, de vidro ambar, com tampa ros

queada de teflon. Como alternativa, pode-sefutilizar papel de alu
minio entre a boca do frasco e _@tafpa, quando esta nao for de te

flon, ou frasco de vidro de tampa esmeprilhada.
4,7 Funis, com diametro de 110 mm, de/haste longa.

4.8 Funis de separagao, de R OOO'ML, de vidro borossilicato, com

tampa e torneira de teflon.
4.9 Micro seringas, de Spow,10 “pL.

4,10 Provetas de 100, 250 e 1 000 ml, de vidro borossilicato.

5 EXECUCAO DO ENSAZQ

5.1 Principiosggenais

5.1.1 Na cromatografiasgas-liquido, os componentes a determinar sao

volatilizado§ e 1évados por um gas de arraste (fase movel) atraves
de uma coluna separadora aquecida (fase estacionaria). A fase esta
cionaria é constituida de um solido inerte de alta porosidade, im
pregnado de um liquido organico nao volatil. A velocidade com que
cada componente passa atraves da coluna depende do coeficiente de
partigao do componente entre a fase estacionaria e a fase movel, O

tempo de retengéo na coluna e caracteristico para cada componente,
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nas condigoes de operacgao; eles emergem no fim da coluna e passam
por um detector que indica a presenga e mede a quantidade de cada
componente através da interpretagao da resposta eletrica que se re
gistra na forma de cromatograma. No caso de pesticidas organofos
forados, o detector apropriado € o nitrogénio-fosforo (NPD), porque

e especifico para medir compostos com esses elementos.

5.1.2 Detector Nitrogenio-Fosforo (N-P)

O detector nitrogenio  fosforo (NPD),detecta N e P em compostos
organicos. O principio de funcionamento dest@ détector) consiste no
aquecimento elétrico de uma pérola de rubdio (700-900°C). Quando os
compostos sao eluidos da coluna, nitrogenados ou fosforados, se de
compoem na superficie da pérola formando seusiipespectivos ions. Os

ions sao coletados e a corrente e medida _atraves de um eletrdmetro.

5.1.3 A determinagado qualitativa se baseia na comparagao do tempo
de retengao do padrao, nas mesmas condigeés de operagao; a determi
nacao quantitativa se baseia na gbmparagao @a area registrada no
cromatograma para um componente com & area registrada para um pa
drao de concentragao conhecida, nas mesmas condigoes de operacgao.
Nem sempre é possivel ter certezallde qué o pico em questao e devido
a um determinado pesticida € naopoutra substancia com o mesmo tempo
de retencao; torna-se necessario efetuar uma confirmagao atraves da
técnica da comparagao de \tempos de retencao relativos em no minimo
duas colunas de polaridades diferentes. Seria altamente desejével,
sempre que possivel, a utilizacao de técnicas de confirmagao mais

definitivas, como a espectrometria de massa.

5.2 Principio do _método

5.2.1 Este métddo e jsadequado para a determinagao de: Carbophenothi
on (trithion) ,/DDVP4 Diazdnon, Di-syston, Ethion Fenitrothion (Sumi
thion) Malathion,aMetil-4parathion, Etil-parathion, Phorate, Ronnel,
guthion. Sob@@ircunsténcias favoraveis podem tambem ser detefming

dos outrog pesticidas organofosforados.

5.2.2 Neste procedimento, os pesticidas sao extraidos com dicloro
metano. O extrato € concentrado por evaporagao e, se necessario, faz
-se o "clean-up' ‘por cromatografia de coluna de adsorgao. Os pesti

cidas sao identificados por cromatografia gasosa.

5.3 Interferentes

5.3.1 Todos os materiais de vidro devem ser livres de interfereg

tes nas condigoes de analise.
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5.3.2 As interferencias de efluentes industriais sao altas e varia
das e frequentemente dao grandes problemas na determinacao acurada
e precisa dos pesticidas. Nao e possivel descrever todos os proce
dimentos que eliminem todas as interferencias que podem ser encon

tradas nos efluentes industriais.

5.3.3 Compostos como organoclorados, PCB's e éstergsgfitalicos in
terferem na analise de organofosforados quando se utiliza/f detector
de captura de eletrons. Estes podem ser superados pelo uso del detectores
especificos para fésforo. Quando este detector ndoWé disponivel es

tas interferencias podem ser minimizadas por processos de "clean-up".

5.3.4 0O enxofre elementar interfere na determinacao de pesticida
organoclorado e organofosforado tanto quando se usa detector especi

fico para fosforo como quando seusa o deteftomde,captura de eletrons.

5.4 Reagentes e materiais

5.4.1 Acetato de etila, CH3COOCH20H3, grau pesticida.

5.4.2 Alcool etilico, CH,CH,OH, gnau pesticida.

3
5.4.3 Cloreto de metileno, CH2C12, grau pesgicida.

Nota: A cada novo lote ou gquandoghoeuver<suspeita de contaminagao,

concentrar 200 a 300 mL/fate quase secura em rota vapor, ter
minar de evaporar em fluxo de nitrogénio, diluir com o solven
te de trabalho e injetar)no cromatografo, nas mesmas condi

goes da amostra.

5.4.4 Eter etilico, (CH30H2)2O,Agrau pesticida.

Nota: O éter etilico pode formar peroxidos. Testa-lo, colocando 10 mL
de éter e 1 mlf de solugao de iodeto de potassio a 10%; cor
amarela em qdalquer das,fases indica a presenga de peréxidos,
Remover os peréxidos, adicionando ‘40 g de sulfato ferroso (na
forma de solucao @n3d% em dgua) a cada litro de éter. Ao éter

isento dé peréxidos adicionar 2% de alcool, grau pesticida.

5.4.5 Fasesfliquildas: OV—21O 5%; OV-17 (ou SP 2250) 1,5% mais QF-1
(ou SP 2401) 1,95%; QF-1 6% mais SE-30 4%; OV-1 3% e outras.

5.4.6 Sulfato de sédio, Na2804, anidro, p.a. Calcinar o sal em mu
fla (previamente aquecida a 1 000°C) a 500°C durante 12 horas e
guardé—lo em dessecador de silica. Verificar a presenga de inté}fg
rentes, passando cerca de 200 mL de solvente de extragao atraves de
30 a 40 g do sal, concentrar em rotavapor e depois com fluxo de ni

trogénio até o volume de 1 mL e injetar no cromatografo nas mesmas
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condigoes da amostra.

5.4,.7 Iso-octano (CHs)SCCHch(CH grau pesticida.

3)2’
5.4.8 n-hexano, CHS(CH2)4CH3, grau pesticida.(ver Nota 5.4.3).

5.4.9 Nitrogénio ultra puro, isento de oxigénio e de umidade.

5.4.10 Solugdes-padrao-estoque de pesticidas féSforados. Dissolver
10 mg de cada pesticida em acetato de etila e diluir @ 100 mL em

balao volumétrico (1,00 mL contem 0,1 mg).

5.4.11 Solugoes intermediarias de pesticidas. Diluir 1,00 mL da

solugéo estoque a 10 mL com acetato de etila (1,00 mL contém 10 ng)d.

5.4.12 Solugoes de trabalho de pesticidas. Prepapar a concentragao
final de padroes em n-hexano ou acetato de etilalde acordo com a

sensibilidade e intervalo de trabalho ideal do 'detector.

5.4.13 Florisil 60/100 Mesh. Calcinar o)florisil a 67500, durante
12 horas e guarda-lo em frasco escl@fo, em @stufa, a 130°C.Esfria-lo
em dessecador de silica antes dé usard Vérificar a presenga de in

terferentes, conforme descritolno item 5.4.6.

5.4.14 Suporte solido gas-chrom @ 100/120 mesh, chromossor B W-HP,
100/120 mesh, e outros.

5.4.15 La de vidro, silanizada.

5.4.16 Papel de filtre, tipo Whatman, n¢ 40, com diametro de 150 mm.
Lavar o papel, deixando-o imerso em n-hexano e, em seguida, em um
solvente polar, seca-lo nohdessecador. Verificar a presenga de in

terferentes, confofme,descrito no item 5.4.6.

5.5 Lavagem preldiminar

Toda a vidraria emppegada na coleta de amostras e na analise deve

ser lavada e tratada conforme as instrugoes do Anexo A.

5.6 Coleta_egppreservad¢ao da amostra
Consultar Norma CETESB L5.144 (item 4.6).

5.7 Procedimento

5.7.1 Preparagao do cromatografo
Consultar Norma CETESB L5.144 (item 4.7.1).

Nota: Preparar a mistura de padroes de pesticidas organofosforados

na concentragao de 200 ng/pL de cada componente. Depois de
condicionados com os pesticidas, ligar a coluna ao detector e

deixar estabilizar no minimo por uma hora, preferivelmente
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por uma noite. A coluna entao estara pronta para o0 uso.

5.7.2 Teécnica de injegao
Consultar Norma CETESB L5.144 (item 4.7.2).

5.7.3 Extragao das amostras

5.7.3.1 Agitar a amostra e medir com precisao todo o conteudo da

amostra numa proveta graduada de 1. litro.

5.7.3.2 Ajustar o pH da amostra para 6,5 - 7,5, se neeéeSsario com
solugao de H,S50, 50% ou NaOH 40%.

5.7.3.3 Colocar a amostra dentro de um funilf de separagao de 2 1i
tros. Lavar o frasco da amostra e a proveta‘com 60 mL de diclorome
tano, colocar este solvente dentro do funil de separagéo e agitar

vigorosamente por 2 minutos.

5.7.3.4 Deixar que as fases se separem, e€spenando pelo menos 10 mi

nutos.

5.7.3.5 Drenar cuidadosamente a fafe orgamica do funil de separa
gao para uma coluna de 2 cm de diametro &xterno contendo 8 a 10 cm
de Na2504 anidro e coletar em um badlao de fundo redondo ou erlen
meyer, com boca de junta esmerilhado para ser acoplado ao rotavapor.

5.7.3.6 Aditionar a fase aquosa do funil de separagao, 60 mL do
solvente, diclorometano, para repetir a extragao de amostra de acordo
com o procedimento 5.7.3.3, a §37.3.5,/coletando a fase organica no

mesmo balao.

5.7.3.7 Fazer uma terceira exXtracao com 60 mL de solvente, empre
gando procedimento indefticonaoshitens 5.7.3.3 a 5.7.3.5, coletando

a fase organica no mesmo balao.

5.7.3.8 Lavar o Na2804 anidpe, com diversas porgoes de solvente, coletan

do-os no mesmo balaopdo item 5.7.3.5.

5.7.3.9 Conect@rle baladfao rotavapor e reduzir o Volumé do solven
te até cercafde 7 mL. Esfriar, retirar o balao do rotavapor, trans
ferindo cuidadosafmente o seu conteudo para uma ampola de 10 mL. La
var o baldo comipeguenas porcoes de solvente, transferindo  tambem
para a ampola. Conceritrar a 1 mL com fluxo de nitrogénio e analisar

no cromatografo a gas, se necesario fazer 'clean-up".

5.7.4 "Clean-up" com florisil

5.7.4.1 Ajustar o volume do extrato da amostra para 10 mL.
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5.7.4.2 Colocar uma certa quantidade de florisil ativado numa colu
na cromatografica. A massa ¢ determinada pelo valor de acido lauri

co (ver Anexo B).

5.7.4.3 Apés o empacotamento da coluna, colocar aproximadamente

1,3 cm de sulfato de sodio anidro granular.

5.7.4.4 Pré eluir a coluna, apos esfriar, com SOmap60.mL de eter
de petréleo. Um pouco antes de ser atingida a camada [de sulfato,
transferir quantitativamente o extrato da amostra na coluna. Descar

tar o eluido de éter de petroleo.

5.7.4.5 Fazer a primeira eluigao com 200 mL de 6% de éter etilico
em éter de petroleo, a segunda eluigao coml2Q0 mL de 15% de eter
etilico em eter de petroleo, a terceira eluicagpeom 200 mL de  50%
de éter etilico em éter de petroleo € a@liguanta.cluicao com 200 ml de
100% de eter etilico.

5.7.4.6 Ajustar a velocidade de eluicao ‘para cerca de 5 mL/min e
coletar separadamente os eluidod em bdlao de fundo redondo ou erlen

meyer, com boca de junta esmerilhadad{para ser acoplado ao rotavapor.

5.7.4.7 Concentrar os eluidos em rotavapor, depois, transferir cui
dadosamente para uma ampolagdenpliO mLy lavar o balao com pequenas
porgoes de solvente e trafisferir para ampola, concentrar a 1 mL em

fluxo de nitrogénio e analisar por|cromatografia gasosa.

5.7.5 Composigao do elluato

Utilizando-se uma quantidade equivalente de qualquer lote de flori
sil com seu valor de acidohlaurico determinado (ver Anexo B), 0s
pesticidas serao dSepapadoes.como indicam abaixo:
a) Eluidofcom 6% de eter etilico em éter de petrodleo:
Di-syston
b) Eludde cgm 15%fde éter etilico em eter de petroleo:
Carbophenoetion (trithion)
Ethion
Fenitpothi®on (sumithion)
Metdl-Parathion
Etil=Rarathion
Phorate
Ronnel -
¢) Eluido com 50% de eter etilico em éter de petroleo:
Diazinon
Malathion
Guthion (20%)
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d) Eluido com 100% de eter etilico:
Guthion (80%)
Notas: 1) Os tempos de retengao de varios pesticidas em relagao ao
parathion sao apresentados na tabela 1.
2) Cromatogramas de misturas de pesticidas em diversos tipos

de coluna sao apresentados nas figuras 3, 4, 5 e 6.

5.7.6 Determinagao da eficiéncia de extragao

5.7.6.1 Adicionar quantidades conhecidas de pesticidasiem solugao
de acetato de etila a um litro de égua e seguipfo'mesmo | procedimen

to empregado nas amostras.

5.7.6.2 Chamar de "a'" a altura do pico padraole de "b" a altura do
pico do padrao adicionado a agua. A eficiencia de @xfracao & medida

pela expressao b/a.

5.7.6.3 Determinar periodicamente a eficiencia de extragao e fazer

o controle do branco para testar o procedimento.

5.7.6.4 0Os dados referentes a recdperacado e€peluicao em coluna de
florisil de alguns compostos orgabofosforadog sao apresentados na
tabela 2.

6 RESULTADOS

6.1 Fator de diluigao

Se o extrato orgénico fory
a) concentrado para 1 mk o fator de diluigao D e igual a i;
b) concentrado para valores menores que 1 mL, o fator de dilui
¢ao D, sera umalff¥gac decimal;
c) diluido paral valores maiores que 1 mL, o fator de diluigao

D, sera um/numero maior do que 1.

6.2 Calculo

6.2.1 Determin@flas concéntracoes de pesticidas por comparagao di

reta com o padrao guando_o volume de injecao e a resposta estiverem

dentro de 10%,daq@ela da amostra de interesse.

6.2.2 Calcular aleoncentragao do pesticida pela formula:

A.B.C.D.
E.F.G.

ug/L de pesticida =

onde:
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= massa do padrao de pesticida

= altura do pico da amostra, em mm, ou érea, em mm®
= -volume do extrato, em pL

fator de diluigao

= altura do pico padrao, em mm, ou érea, em mm®

= volume do extrato injetado, em pL

Q" E U QW e
il

= volume da amostra extraida, em mL

6.2.3 Expressar os resultados em micrograma por litro sem corregao

de eficiencia.
6.2.4 A area do pico é dada por:

A =hxd
onde:
A = area do pigo, em mm?
h = altura do pico, em mm
d = largura do pico (medida na metade da altura), em mm

6.3 Limite de detecgao

O limite de detecgao de uma susbtancia & afetado por varios fatores,
tais comé, sensibilidade do deteetor, adnatureza do composto anali
sado e nivel de sinal/ruido _dendetector.

O DDPV (vapona) pode ser determinddo a um nivel de 0,001 pg/L em
uma amostra de égua relativamente nao poluida, enquanto para o Ron
nel o limite de detecgao & maior, £0.08 pg/L.

A relagao abaixo apresénta o liMite de detecgao de alguns pestici

das organofosforados:

ORGANOFOSFORADOS LIMITE DE DETECGCAO (png/L)
. DDVP (Qapona) 0,001

Phorate 0,005

Diazinon 0,01
Fenitrotion (Sumithion) 0,01

Parathion 0,01
Metil-Pardthion 0,015

Ethion 0,02
Malathion 0,02

Ronnel 0,08

/FIGURAS
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FIGURA 1

FIGURA 2 - Rotavapor
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RETENCAO EM MINUTOS
Coluna empacotada comil,5% OV-17 + 1,9% QF-1
Gas de arrastedfitrogénio a 70 mL/min

Temperatura da coluna: 215°C

Detector: fotométrico de chama (fosforo)

FIGURA 3 - Cromatograma de mistura de pesticidas (exemplo A)
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RETENGAO EM MINUTOS

Coluna empacotada eom 5% OV-210
Gas de arpé@stes nitrogenio a 60 mL/min
Temperatura dal ¢@luna: 200°C

Detector: fotometrico de chama (fosforo)

FIGURA 4 - Cromatograma de mistura de pesticidas (exemplo B)
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RETENGAOJEM MINUTOS

Coluna empacotada_com 6%QF-1 + 4% SE-30
Gas de arrasted nitrogénio a 70 mL/min
Temperatura da coluana: 215°¢

Detector: fotemetrico de chama (fésforo)

FIGURA 5 - Cromatograma de mistura de pésticidas (exemplo C)
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[~

Coluna empaeotada com,>3% OV-1
Gas de arpaste: nitrogenio a 60 mL/min
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FIGURA 6 - Cromatograma de mistura de pesticidas (exemplo D)
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TABELA 1 - Retengao relativa a Parathion de varios pesticidas

orga

nofosforados

(min absoluto)

Fase liquida* 1,5% OV-17 6% QF-1 5% 7%
1,95; QF-1 4% SE—BO 0ov-210 ov-1
Temperatura da 215 215 200 200
coluna (°C)
Fluxo do gés ni 70 70 60 60
trogenio (mL/min)
Pesticida RR RR RR RR
Naled com solvente 0,11 comisolvente |com solvente
O 45
DDVP 0,16 0,16 0,13 0,29
Phosdrin 0,26 0,24 0,23 0,36
Demeton 0,46 0,26 0,20 0,74
: 0,43 0,38
Thimet 0,35 0435 0,23 0,47
Diazinon 0,40 0,38 0,25 0,59
Disulfoton 0,46 0,45 0,31 0,62
Dimethoate 0465 0,57 0,58 0,72
Ronnel 0,65 0,60 0,43 0,83
Merphos 0,69 0,67 0,34 1,23
Malathion 0,86 0,78 0,73 0,92
Methyl Paration 0,82 0,80 0,81 0,79
Parathion 1,00 1,00 1,00 1,00
Phosphamidon 0,98 1,06 1,30 0,87
DEF 1,25 1,12 0,78 1,78
Ethion 25,04 1,58 2,27 2,26
Trithion 2,21 1,66 1,18 2,57
EPN 4,23 3,32 3,37 - 3,84
Guthion 6,65 4,15 4,44 4,68
Parathion 4,5 6,6 5,7 3,1

* Todas as colunas de vidro, 180 cm x 4 mm DI, suporte séligo Gas
Chrom Q 100/120 mesh
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TABELA 2 - Recuperagao e eluigao em coluna de florisil de alguns com

postos organofosforados

Eluigao na coluna de

Compostos Recuperagao Florisil
_Azinphos-Methyl (Guthion) ND NRym64 15%
Carbophenothion (Trithion) P{60) 6%V
Chlorpyrifos (Dursban) Cc(74 - 83) 6%
Crufomate (Ruelene) ND ND
DEF P(60) C, 15 + 50%
Demeton (Syston) ND ND
Diazinon c 15%
Dichlofenthion (Nemacide) P(>70) c, 6%
Dicrotophos (Bidrin) ND ND
Dimethoate ND ND
Dioxathion (Delnav) ND ND
Disulfoton (Di-Syston) ND P(25 - 40), 6%
EPN C 15%
Ethion C 6%
Ethoprop (Mocap) P(45) 50%
Fenitrothion (Sumithion) C 15%
Fonopos (Dyfonate) c 6%
Leptophos (Phosvel) C ¢, 6%
Malathion C 15, 50% V
Mevinphos (Phosdrin) ND ND
Monocrotophos (Azodrin) ND ND
Naled ND ND
Parathion C 15%
Parathion-Methyl (Methyl Parathion) c 15%
Phenkaton ND 6%
Phorate (Thimet) P(80) 6%
Phosalone C C, 50%
Phosmet (imidan) ND ND
Phosphamidon ND ND
Ronnel (Fenchlorphos) . 6%

Legenda:
C

recuperagao completa (>80%)

P = recuperagao parcial {<80%) [os valopes espefados sao indicados entre parenteses)

~ . d
V = recuperagao variavel
NR =:nao recuperado

ND = nao tem dados

/ANEXO A
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ANEXO A - LIMPEZA E TRATAMENTO DE MATERIAIS

A-1 Vidraria

As etapas comumente empregadas na limpeza de vidraria sao:

A-1.1 Lavar, inicialmente, com solvente organico (acetona) para re

mogéo grosseira de residuos, guando as vidrariaggptiverem sido utili

zadas com amostras sabidamente contaminadas.

A-1,2 TImergir em detergente ou equivalente. O mais comumente empre

gado € o Extran MA-0, alcalino da Merck, embora possa ser utilizado
qualquer outro detergente, desde que nao gontenha compostos orgéni
cos que interfiram na analise cromatogréfica. Opcionalmente, pode-

se usar uma solugao aquosa alcalina 2,5%.
A-1.3 Lavar bem com agua de torneird eNdéixap,escorrer bem.

A-1.4 Imergir em mistura sulfocromica pon 30 minutos. Tomar precau

goes rigorosas no manuseio desta solugao.

A-1.5 Lavar muito bem com aguafde tofmedwa e depois com agua desti

lada deionizada.

A-1.6 Lavar novamente com solvente,org@nico quando a vidraria ti
ver sido utilizada com amogtras sabidamente contaminadas. Utilizar

acetona ou outro qualquen de grau pesticida.

A-1.7 Secar em estufa.

A-2 Micro-seringas

Deixar seus componentes imepsos em solventes organicos de  diferen

tes polaridades, empregandémul tra-som.

/ANEXO B
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ANEXO B -~ PADRONIZACAO DA COLUNA DE FLORISIL POR AJUSTE DE MASSA BA
SEADO NA ADSORGAO DE ACIDO LAURICO

Um método rapido para determinar a capacidade de adsorcao de magné
sio/silica-gel €& baseado na adsorgao de acido laurico de solucao de
hexano. Usa-se um excesso de acido laurico e a quantidade nao adsor
vida € medida por titulagao com alcali. A massa de acidoll&urico ad
sorvido € usado para calcular, por simples proporgaoch as quantida
des equivalentes de gel para lotes com diferentes capacidades adsor

tivas.

B-1 Reagentes

B-1.1 Alcool etilico, USP ou absoluto, neutralizado com fenolfta

leina.

B-1.2 Hexano, destilado em aparelhagem toda de vidro.

B-1.3 Solugao de acido laurico: transferir 10,000 g de acido léuri
co para um balao volumétrico deé 500 mlL, dissolver em hexano e di
luir para 500 mL (1,00 mL = 20 mg).

B-1.4 Indicador fenolftaleinas dissélver 1 g em alcool e diluir pa
ra 100 mL.

B-1.5 Hidroxido de sodio 0,05 N: diluir 25 mL NaOH 1 N para 500 mL
com égua destilada. Padronizar como segue:

- pesar de 100 é 200 mg de acido laurico dentro de um erlen

meyer de 125 mL, ‘adicionar 50 mL de alcool etilico neutra

lizado e 8Wgotas dehfenolftaleina indicador, titular ate o

ponto fiflal permanente e calcular os mg de acido laurico

por mL{ NaOH/{(cerca de 10 mg/mL).

B-2 Procedimento

B-2.1 Transferir 2,000 g de magnésio/silica—gel para um erlenmeyer

de 25 mL /com tampa de vidro.

B-2.2 Cobrif com uma folha de aluminio e aquecer por uma noite, a

130°¢. Fechar, e8friar a temperatura ambiente e adicionar 20 mL de
solugao de acido laurico (400 mg), fechar e agitar ocasionalmente du

rante 15 minutos.

B-2.3 Decantar o adsorvente e pipetar 10 mL do sobrenadante para

um erlenmeyer de 125 mL.



22 CETESB/L5.179

B-2.4 Adicionar 50 mL de solugao alcoolica neutra e 3 gotas de so
lugao indicador fenolftaleina; titular com NaOH 0,05 N ate ponto fi

nal permanente.

B-3 Calculo do acido laurico e ajuste da massa na coluna

B-3.1 Calcular a quantidade de acido laurico adsonffidowno gel como
segue:
- valor de acido laurico = mg acido laurico/g gell = 200 - (mL

necessarios para titulagdo x mg acido J@lF#co/mL NaoH 0,05N) .

B-3.2 Para obter a quantidade equivalente del qualquerilote de gel,
dividir 110 pelo valor de acido laurico e mult@plicar por 20 g. Ve

rificar a eluigéo dos pesticidas pelo procedimento abaixo.

B-4 Teste para modo de eluigao e recuperagao de pesticidas

Preparar uma mistura contendo, aldrin, heptacloro epéxido, p'p'-DDE,
dieldrin, paration e malation. Dield#fin"e paration devem eluir no
eluido de 15%, tragos de malation rfo eluio d& 50% e outros no elui
do de 6%.

/ANEXO C
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