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INTRODUGAO
Os herbicidas clorofenoxiacidof sao dsados amplamente no controle
de ervas daninhas. Os ésteres € sais de /2,4-D e silvex podem ser
utilizados como herbicidas aquéticos em lagoas, rios e canais de

irrigagao. Sao herbicidas muito, potentes, mesmo quando utilizados

em baixas concentragoes.

1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve o metodo de determinagdo de residuo de her
bicidas fenoxiacidos em égua por cromatografia gasosa, empregando o

detector de capturadégelétrons.

1.2 O presente metodo se aplica em faixas de concentragoes varié
velis para cada herbicidage depende do instrumento utilizado e do vo
lume da amostray Partindo-se de 1 litro de amostra, concentrando-se
a 1 mL e injetando=§e /2 a 3 pL é possivel medir até 50 ng de 2,4-D/
litro, ngfde silvex/litro e 10 ng de 2,4,5-T/litro.

2 NORMA COMPLEMENTAR

Na aplicagao desta Norma € necessario consultar:
- CETESB L5.144 - Agua - Determinagao de residuos de pesticidas

organoclorados
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3 DEFINICOES

Para os efeitos desta Norma e adotada a seguinte definigao:

Grau pesticida

Expressao da pureza de um reagente que apresenta 10—9% de residuo

. -8 z .
expresso como aldrin e 10 "% de residuo expresso como paration.

4 APARELHAGEM

4,1 Banho-maria.
4.2 Colunas Snyder: macro (3 bolas) e micro (1 bola).
4.3 Cromatografo a gas, com as seguintes cdraeteristicas:

a) coluna de vidro borossilicato, 180 cm de ‘eomprimento x 4 mm
D.I. ou 2 mm D.I., empacotada comimaterial apropriado;

b) detector de captura de elétrons;

c) registrador, compativel com o detectof e com o sistema am
plificador;

d) linha de gés de arraste, provida /[de“peneira molecular secan
te e filtro de absorgao de|oxigenio;

e) forno de coluna, com temperatura regulével, precisao de

t o,s50¢C.

4.4 Erlenmeyer de 250 mL, com junta esmerilhada apropriada para 1i

gagao a coluna Snyder.

4.5 Evaporador-concentrador Kuderna-Danish, com frasco evaporador

de 250 mL e tubo receptor de'5 mL.

4.6 Frascos de coletdjmde,l1 000\mL, de vidro ambar, com tampa ros
queada de teflon. Como alternativa, pode-se utilizar um papel alu
minio entre a boca/o frésco e a tampa, quando esta nao for de te

flon, ou frasco d¢ vidro de tampa esmerilhada.

4,7 Funil de separacaoy.deé 2 000 mL e de 60 mL, de vidro borossili

cato, com tamp@ e ‘torneiras de teflon.
4.8 Micro-séringas, de 10 e 5 pL.

4,9 Pipeta Pasteur, de vidro, com 140 mm x 5 mm D.I.

5 EXECUGAO DO ENSAIO

5.1 Principios gerais

5.1.1 Na cromatografia gés—liquido, 0s componentes a determinar sao

volatilizados e levados por um gas de arraste (fase movel) atraves
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de uma coluna separadora aquecida (fase estacionaria). A fase esta
cionaria & constituida de um sélido 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
partigéo do componente entre a fase estacionaria e a fase movel. O
tempo de retengéo na coluna entao & caracteristico para cada compo
nente, nas condigSes de operagéo; eles emergem no, fim,da coluna e
passam por um detector que indica a presenga e mede, a quantidade de
cada componente atraves da interpretagéo da resposta eletrica que
se registra na forma de cromatograma. No ca@so de ‘herbicidas clorofe
noxiacidos, o detector mais apropriado €40 da captira de eletrons,
porque é especifico para medir compostos quéltem afinidade por elé

trons livres.

5.1.2 No detector de captura de elétrons, uma“‘fonte radioativa, o
tricio ou o N163 fornece energia para a ddnizagao do gés de arraste,
0 que resulta numa corrente eletriea entredos eletrodos do detector.
Quando um composto que tem afinidade porheléetrons atinge a cela,sao
capturados elétrons, o que resulta ndm decréscimo dessa corrente. O
decréscimo e fungao da concentragao do gomposto. Para obter maxima

sensibilidade o detector devegestarisempre rigorosamente limpo.

5.1.3 A determinagao qualitativa Se baseia na comparagao do tempo
de retengao de cada componente com 0O tempo de retengao do padrao,
nas mesmas condigoes dg opebacao;da determinagao quantitativa'se ba
seia na comparagao da area registrada no cromatograma para um compo
nente com a area registrada ﬁara um padrao de concentragao conheci
da nas mesmas condigoes de operagao. Nem sempre e possivel ter cer
teza de que o picd em questao € devido a um determinado herbicida e
nao a outra subgtanci®a com o mesmo tempo de retengao; torna-se ne
cessario efetu@r uma confiirmagao atraves da tecnica da comparagao
de tempos de retengao réglativos em no minimo duas colunas de polari
dades diferéntes. Seria altamente desejével, sempre que possivel, a
utilizagad de tecnieas de confirmagao mais definitivas, como a es

pectrofofometria de massa.

5.2 Principioldo metodo

5.2.1 Os herbicidas clorofenoxiacidos, tais como o acido 2,4-di
clorofenoxiacetico  (2,4-D) o acido 2-2,4,5-triclorofehoxipro
pionico (silvex), o acido 2,4,5-triclorofenoxiacetico (2,4,5-T) e
compostos similares, podem ser determinados por CG. Como estes com
postos ocorrem na agua sob varias formas (por exemplo, acido, sal,
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éster) ha uma etapa de hidrolise para se obter .o acido corresponden
te.

5.2.2 Os clorofenoxiacidos e seus ésteres sao extraidos de égua;aci

dificada com eter etilico. Os extratos sao hidrolisados e o mate
rial estranho e removido por lavagem com solvente. Os acidos sao con
vertidos a ésteres metilicos e posteriormente feitogticlean-up" em
micro-coluna de adsorgao. Os ésteres metilicos sao determinades por
CG.

5.3 Interferentes

Acidos organicos, principalmente acidos clopé@dos, fenois e clorofe
ndois causam a maioria das interferéncias. A hidpolise/alcalina e a
subseqiiente extracao eliminam muitos dos inseticidagfclorados predo
minantes. Como 0s herbicidas reagem facidméAtepcom,substancias alca
linas, podem ocorrer perdas se houver contato/com alcali em qual
quer etapa que nao seja a etapa da hidrolise alcalina. Lavagem de vi
drarias, 14 de vidro e sulfato de sddio cgm acido elimina a possibi
lidade de perdas (ver Anexo A).

5.4 Reagentes e materiais

Verificar a pureza de todos osgréagentes por meio da cromatografia
gasosa. Selecionar reagentes/de alta“qualidade e que nao requeiram
tratamento de purificagao para poupar tempo e trabalho. Entretanto,
algumas purificagSes podem, ser necesg@rias, como as descritas a se

guir,

5.4,1 Acido sulfurico (H2SO4) 1:3 : armazenar em refrigerador.

5.4.2 Acido sulfurieco concentrado (H2804).

5.4.3 Eter etilice, (CHJCH,) ,0, grau pesticida.

2)2

Cuidado: peréxidos explosivos tendem a se formar. Testar a presenga

de peroxidos.

Nota: O eter £tilico pode formar peroxidos. Testa-lo, colocando 10

mL de/feter £ 1 mL de solucao de iodeto de potassio a 10%; cor
amarela“em qualquer das fases indica presenga de peroxidos.
Remover os peréxidos, adicionando 40 g de sulfato ferroso (na
forma de solugdo a 30% em Aagua) a cada litro de éter. Ao éter

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

5.4.4 Fases liquidas: OV-210 5%, OV-17 (ow SP 2250) 1,5% + QF - 1
(ou SP 2401) 1,95%, QF-1 6% + SE - 304%, OV-1 3,0% e outros.
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Nota: Para a confirmagao das identificagoes usar colunas de diferen

tes polaridades.

5.4.5 Sulfato de sodio, Na,S0,,,
Calcinar o sal em mufla (previamente aquecida a 1 OOOOC) a 500°¢C du

anidro, p.a.

rante 12 horas e guarda-lo em dessecador de silica. Verificar a pre
senga de interferentes, passando cerca de 200 midemsolvente de ex
tragao através de 30 a 40 g do sal, concentrar o ¥olume e injetar no

cromatégrafo nas condigSes da amostra.
5.4.6 Nitrogénio ultra-puro, isento de oxiféniole. de umidade.

5.4.7 Padroes de herbicidas: acido 2,4—diclorofenoxiacético, acido

2,4,5-triclorofenoxiacéetico e acido 2-2,4,5=8picloropropionico.

5.4.8 Solugaes—estoque de herbicidasg,dissolver 100 mg de herbici
da em 60 mL de éter etilico, diluir 20100 mL ‘nu¥ balao volumetrico

com n-hexano (1,00 mL contém 1,00 mg).

5.4.9 Solugao intermediaria de h@rbicida: @iluir 1,00 mL de solu
gao—estoque a 100 mL num balao Aolumefried com uma mistura de volu

mes iguais de eter etilico e tolueno (1,00 mL contém 10,0 pg).

5.4.10 Solugao-padrao para cromatografia: preparar a concentragao
final dos padroes em toluero de‘@cordo com a sensibilidade e inter

valo de trabalho:ideal: do deteetor.

Nota: Manusear os padroes‘@om o makimo cuidado por se tratar de subs

tancias altamente htoxicasl

5.4.11 Solugdo de hidroxido de potassio (KOH): dissolver 37 g  de
KOH em agua destild@ame.diluir a 100 mL.

5.4.12 Florisil4 60/100 mesh.

Calcinar o Flopisil & 675°C durante 12 horas e guarda-lo em frasco
escuro, em estufa, fa 1302¢. Esfria-lo em dessecador de silica antes
de usar. Ver 5.4.5,dpresSenca de interferentes; empregar quantidades

equivalente$ as utilizadas no processamento das amostras.

5.4.13 Solugad Na2804: dissolver 50 g Na2804 anidro em égua desti

lada e completar o volume para 1 litro.

5.4.14 Sulfato de sédio, acidificado: adicionar 0,1 mL de s H2804
conc. para 100 g Na2SO4 e adicionar eter etilico ate cobrir o soli
do. Remover o eter etilico por secagem a vacuo. Misturar 1 g do so
lido resultante com 5 mL de agua destilada e verificar se a mistura
apresenta pH < 4. Armazenar a 130°C.
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5.4.15 Tolueno, grau pesticida, destilado em vidro, se necessario,

ou equivalente.

5.4.16 Trifluoreto de boro/metanol: 14% de BF em massa.

3’
5.4.17 La de vidro lavada com acido.
5.4.18 Papel de filtro, tipo Whatman n? 40, com diametro de 150 mm.

Nota: Lavar o papel, deixando-o imerso em n-hexano €, em seguida, em

um solvente polar; seca-lo no dessecador.

5.4.19 Suporte solido Gas-Chrom. Q, 100/120 meShi chromesorb W-HP,
100/120 mesh; e outros.

5.5 Lavagem preliminar

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

ser lavada e tratada conforme as instrugGes do Anexo A.

5.6 Coleta e preservagao da amostra

As amostras devem ser coletadas em fifascospde vidro ambar de 1 litro
com batoque de teflon ou uma tampa/de pléstico comum, tendo-se o)
cuidado de colocar uma folha de aluminio entke o frasco e a tampa.
Devido ao fato dos herbicidas reagirempfacdlmente com substancias
alcalinas, deve-se preservar adamostra na hora da coleta, acidifi
cando com acido sulfurico concentrado para pH 2. As amostras devem
ser transportadas em recipientes com gelo e mantidas a 4°C até a ex
tragao. A amostra deve ser extraida e 24 horas. Coletar as:amostras

em duplicata.

5.7 Procedimento

5.7.1 Preparagao do cromatégrafo

5.7.1.1 Para o empacotamento da coluna, usar vidro borossilicato
silahizado porquelfoutro material poderé catalizar a decomposigao dos
componentes na amostra.pAntes de empacotar, lavar e secar a coluna
com solvente (por ‘exemplo, cloreto de metileno); em seguida, com me
tanol. Empacgtar a/ coluna uniformemente, sem que ela fique tao com
pacta que podssa, causar uma pressao contraria inﬁtil, nem tao solta
que possa criar laeunas no empacotamento. Encher a coluna atraves
de um funil ligado por um tubo flexivel a uma das extremidades. Ta
par a outra extremidade da coluna com aproximadamente 1,3 cm de_Alé
de vidro silanizada e encher com o auxilio de vibragao moderada ou
de pancadas leves, mas nao de um vibrador eletrico para nao produ

zir rachaduras no empacotamento. Opcionalmente, aplicar vécuo, ta
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pando uma das extremidades. Tapar a extremidade aberta com 1la de
vidro.
5.7.1.2 Para o condicionamento da coluna:

a) observar rigorosamente o manual que acompanha o apare
lho;

b) instalar a coluna empacotada no fornomdo cromatégrafo;
ligé—la apenas ao injetor, nao ao detector;

c) manter um fluxo de gas pela coluna em 50 mL/min, empre
gando gés puro €, no periodo de sGma hora, elevar a tem
peratura gradativamente ate cefca de 25°C abaixo da tem
peratura maxima que a fase liquida comporta;

d) manter a coluna nessa temperatura per 48 horas. No caso
de se estar empregando uma,fase iiqﬁiéa mista, conside
rar como temperatura maxime)da coluna a mais baixa das
temperaturas maximas dos compofientes da mistura:

e) ajustar a temperaturagemo fluxohde gés para valores pré
ximos dos valores de operagady

f) injetar seis porgoes de 10 pL' de uma mistura concentra

da de herbicidas com intervalos de quinze minutos.

Nota: Preparar esta mistura de padrao com lindane, hep
tacloro, aldrin, heptacloro epéxido, dieldrin, en
drin e p,p'-DDT cada componente na concentragao
de 200 ng/pl. Depois de condicionados com os her
bicidas, ligar a coluna ao detector e deixar esta
bilizar me minimo por uma hora,  preferivelmente
pofpuma. noite. A coluna entao estara pronta para

O uso.

5.7.2 Técnica de ingecao,

Desenvolver uma téénica de injegao com ritmo e velocidade constan

tes.

5.7.2.1 Lavar a seringa com solvente e, em seguida, introduzir ne
la um pedqueno /#olume de solvente limpo (por exemplo, 1 plL numa se

ringa de 10 uL.

5.7.2.2 Retirar a agulha do solvente e aspirar 1 uL de ar com se

ringa.

5.7.2.3 Tomar 3 a 4 uL do extrato de amostra com a”seringa.' Reti
rar a agulha do extrato da amostra e aspirar aproximadamente 1 pl de
‘ar com a seringa. Anotar o volume do extrato de amostra compreendi

do pelas bolsas de ar.
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5.7.2.4 1Introduzir rapidamente a agulhé atraves do septo, empurrar

o embolo e remover a seringa.

5.7.2.5 Depois de cada injegao, lavar a seringa varias vezes com

solvente.

5.7.2.6 Injetar solugoes-padrao de concentragao tal que o volume
de injegao e a altura do pico do padrao sejam aproximadamente.iguais

aos da amostra.

5.7.3 Extracao das amostras

5.7.3.1 Medir com precisao 850 a 1 000 mL defamostra huma proveta
de 1 litro. Verificar se a amostra esta com PH 2; se nao estiver,
acidificar com H2804 conc. até pH 2. Transferiripara am funil de se

paracao de 2 litros.

5.7.3.2 Lavar o frasco de amostra e a provetafde 1 litro com 150 mL
de éter etilico e colocar este liquido no funil de separagao de 2
litros que contém a amostra. AgitarAvigorosamente por 1 minuto. Es
perar pelo menos 10 minutos para que hajal uma) boa separagao das fa
ses. Podem ocorrer emulsoes que impegam uUma Separagao adequada. Se
isto ocorrer, separar a fase aquosa, dnvertér o funil de separagao e
agitar rapidamente. Evitar presséo excessiva, abrindo freglientemen

te a torneira do funil de sep@aragao.

5.7.3.3 Coletar o extrato num erlenmeyer de 250 mL com junta esme
rilhada e contendo 2 mL desolugac del hidroxido de potassio. Ex
trair a amostra mais duas vezes, usando 50 mL de éter em cada extra

géo, e combinar os extratos no erlenmeyer.

5.7.4 Hidrolise

5.7.4.1 Adicionar A5 mLAde égua destilada, pedras de ebuligao e 1i
gar o erlenmeyer a4 umaj/coluna’de 3 bolas. Remover o eter num banho

a vapor e continuar“o aguecimento por 60 minutos.

5.7.4.2 Transferir)o coneentrado para um funil de separagao de 60
mL. Extrair duas vezeShiidom 20 mL de éter etilico de cada vez, des

prezando a fase, eterea. Os herbicidas permanecem na fase aquosa.

5.7.4.3 Acidificargpadicionando 2 mL de H,S0, (1:3) a frio (4°C).
Extrair com 20 mL € depois duas vezes com 10 mL de\eter etilico. Co
letar os extratos num erlenmeyer de 125 mL com 0,5 g de sulfato de
sodio (Na2804) anidro acidificado.

5.7.4.4 Deixar o extrato em contato com Na2SO4 anidro pelo menos

por 2 horas.
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5.7.5 Esterificagao

5.7.5.1 Ligar o sistema K-D a um tubo receptor de 5 mL. Transferir
0 extrato etéreo ao sistema K-D atraves de um funil com algodao de
vidro. Lavar o funil com um pouco de eter e quebrar qualquer pelota
de Na2804 com bastao de vidro. Antes de concentrar, adicionar 0,5 mL
de tolueno.

5.7.5.2 Reduzir o volume para menos de 1 mL em banhofmaria a 60~

70°¢.

5.7.5.3 Trocar a coluna Snyder por uma migrocoluna, e concentrar pa

ra menos de 0,5 mL. Resfriar e adicionar 0,5 mL de reagente BF,-me

3
tanol.

5.7.5.4 Usar uma microcoluna Snyder gomo condensador de ar e manter
o conteudo do tubéo receptor a 50°C por)30 minutos. Resfriar e adi
cionar suficiente solugao de NaZSO4 tal “que ainterfacetolueno/égua
fique no pescogo do tubo receptoreerca dey4,5 mL). Tampar o tubo
e agitar vigorosamente por um minuto. Deixar 3 minutos para separar

as fases.

5.7.5.5 Pipetar a camada de solvente do tubo e colocar numa peque
na coluna preparada com pipeta de, Pasteur contendo la de vidro na
saida da coluna e empacotada com 2,0 cm de sulfato de sodio anidro

sobre 1,5 cm de magnesia/silica gel.

5.7.5.6 Coletar o elufdo numptub® de centrifuga de 2,5 mL, gradua
da. Completar a transferénéia, lavando o tubo receptor repetidamen
te com pequenos volumes de tolueno até que o eluido final tenha vo
lume de 2,0 mL. VerificadBpapcalibragao dos tubos para ter certeza de

que a graduagao @sta correta.

5.7.5.7 Fazerja metilagao do padrao, seguindo o mesmo procedimen

tol

5.7.6 Cromatografia gasosa

5.7.6.1 Analisarflima porgao adequada, 2 a 5 uL, por CG, usando pe
lo menos duas/colunas empacotadas com fases diferentes para identi
ficagao e quantidficagao.

5.7.6.2 Injetar o padrao de herbicida freqiientemente para assegu

rar otimas condigoes de operagao. Injetar sempre 0 mesmo volume,

5.7.6.3 AJjustar o volume do extrato da amostra com tolueno, se ne
cessério, de tal forma que as alturas dos picos obtidos sejam pré
ximas as dos padroes.
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5.7.6.4 Os tempos de retengao de alguns ésteres metilicos de her
bicidas fenoxiacidos em relagao ao do éster metilico do 2,4-D sao

apresentados na Tabela 1.

5.7.7 Determinacgao da eficiencia de recuperagao

5.7.7.1 Adicionar quantidades conhecidas de herbicidas a um 1litro
de amostra de égua, e seguir o mesmo procedimento empregadomnas amos

tras.

5.7.7.2 Chamar de "a" a altura do pico padrao e.de "b'"“a altura do
pico do padrao que foi adicionado a agua. A efiicienciande’ extracao

¢ medida pela expressao b/a.

5.7.7.3 Periodicamente, determinar a eficiéncia lde récuperagao e

um branco de controle para testar o procedimento.

TABELA 1 - Tempos de retengao relativos aoldéstér metilico do 2,4-D

de alguns ésteres metilicos de hepbicidas clorofenoxiaci

dos
Tempos| de refencao relativos para
umajdada fase liquidax
Herbicida 1495% OV-17
+ - 5% 0V-210
1,95% QF-1
2,4-D 1,00 1,00
2,4,5-TP 1,34 1,22
2,4,5-T 1,72 1,51
2,4-D (min) 2,00 1,62

* Colunas de vidro4 180/em x 4 mm D.I., empacotadas com Gas-Chrom Q,
100/120 mesh; temperatura »da coluna: 1850C; gés de arraste: arg§

nio/metano com fluxo de 70 mL/min.

6 RESULTADOS

6.1 Fator de diiluigao

Se o extrato organice for:
a) concentrado para 1 mL, o fator de diluigao D, sera igual*a
1;
b) concentrado para valores menores que 1 mL, o fator de dilui

gao D, sera uma fragao decimal;
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c) diluido para valores maiores que 1 mL, o fator de diluigao

D, sera um numero maior do que 1.

6.2 Calculo

6.2.1 Determinar as concentragoes dos herbicidas fenoxiacidos por
comparagao direta com o padrao quando o volume de injecao e a res

posta estiverem dentro de 10% daquela amostra ‘de interésse.

6.2.2 Calcular a concentragao do herbicida pela expressao:
| A.BaCmD.
E.F.G.

pg/L do herbicida =

onde:

= massa do herbicida padrao injetadoy,. em ng ,
= altura do pico da amostra, em mm, ou érea, em mmil
= volume do extrato, em uL

fator de diluigao ‘

= altura do pico do padrao, em mm, ou area, em mm’

= volume do extrato injetado, em ul

Q @™ E U QW >
I

= volume da amostra extraida, em mL.

6.2.3 Expressar os resultados @emo ester metilico em micrograma por

litro sem correcgao para eficiiencia de recuperagao.

6.2.4 A area do pico é [dada por:

A= hxd
onde:

A = area do pico,‘em mm®

oy
]

altura do pico, “em mm
d = largura do picom(medida na metade da altura do pico), em

mm.,

6.2.5 Precis@o e égxatidd@o

Os dados de precisao e recuperagao obtidos em um Gnico laboratorio
e com amosgtras\de éguas superficiais de seis fontes com adigao de
tres herbicidas, geveéncontram nas Tabelas 2 e 3. Estes dados foram
obtidos“de, "Standard Methods for the Examination of Water and Waste
water", 162 ‘@dicao, 1985.

/TABELAS 2 E 3
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TABELA 2 -~ Precisao de analises de herbicidas fenoxiacidos em aguas

superficiais
Faixa de NUmero Recuperagao | Precisao para um
Herbicida concentragao de media. operador
ug/L amostras % SO%
2,4-D 300 - 515 11 93 5,0
2,4,5-TP 70 - 290 12 94 6,5
2,4,5-T 90 - 290 12 100 8,0

TABELA 3 - Recuperagao de herbicidas fenoxiacidos em éguas superfi

ciais
Quantidade Recuperagao
Amostra Herbicida adigionada

ng %

2,4-D 308 ' 94

1 2,4,5-TP 70 87

2,4,5=T 92 - 86

2,4-D 308 82

2 2,4,5-TP 70 99

2,4,5-T 92 110

2,4-D 308 90

3 2,495-TP 70 81

244,5-T 92 104

2,4-D 470 91

4 2,4,5-TP 126 91

2,4,5-T 140 86

2,4-D 470 97

5 2,4,5-TP 126 86
2,4,5-T 140 96 .

2,4-D 515 99

6 2,4,5-TP 222 98

2,4,5-T 221 104

/ANEXO A
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ANEXO A - LIMPEZA E TRATAMENTO DE MATERIAIS

A-1 Vidraria
A-

1.1 Lavar inicialmente com solvente organico (acetona) para remo

cao grosseira de residuos, quando a vidrariaj%iVef”éT&dutiIizadacom
amostras sabidamente contaminadas.

A-1.2 Imergir em detergente ou equivalente. 0 mais coOmumente empre
gado & o Extran MA-O1 alcalino, da Merck, embora possa ser utilizado
qualquer outro detergente, desde que nao cortenha compostos orgéni
cos que interfiram na analise cromatogréfica.(Opcionalmente, pode-se

usar uma solugao aquosa alcalina a 2,5%.
A-1,3 Lavar bem com égua de torneira e deixar“escorrer bem.

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

goes rigorosas no manuseio desta solugaol

A-1.5 Lavar muito bem com agua defbrneirale depois com agua desti

lada deionizada.

A-1,6 Lavar novamente com solvehte orgamico quando a vidraria tiver

sido utilizada com amostras sabidamente’ contaminadas. Utilizar ace

tona ou outro qualquer solyénte de, grau pesticida.
A-1.7 Secar em estufa.

A-2 HMicro-seringas

Deixar seus componentes dmersos em solventes organicos de diferentes

polaridades, empregando ulbtra-som.

/ANEXO B
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