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Introducao

Pesticidas organoglorados sao micro poluentes
organicos de grande preocupagao ambiental devido
sua toxidade, sua persisténcia na natureza e seus
efeitos adversos em animais e seres humanos [1].
Visando a sua determinagdo em aguas superficiais,
esse estudo tem como objetivo o desenvolvimento
de um método SPME-GC-MS/MS para a
determinagéo simultdnea de 18 pesticidas.

_____ ResultadoseDiscusséao

O estudo estd sendo realizado com a fibra
DVB/CAR/PDMS, e as andlises em Cromatografo a
Gas (GC 3900) acoplado ao Espectrometro de
Massas (SATURNO 2100-T/MS/MS). As condicoes
de andlise para Cromatografia a Gas foram: coluna
cromatografica de silica fundida VF-5ms de 30m x
0,25mm ID x 0,25um de espessura de filme;
temperatura do injetor 250°C; programagao de
temperatura de 130 °C (4min), 130-215°C a
15°Cmin™ (0,5min), 215-230°C a 2°Cmin™" (3min),
230-260 a 5°Cmin’'.Hélio 99,999% foi utilizado como
gas de arraste (1,0 mL min”). As condicdes de
andlise para Espectrometria de Massas foram:
temperatura manifold, transferline e trap de 50, 250
e 200°C respectivamente. As energias de excitagao
otimizadas atravées do método AMD estédo
demonstradas na tabela 1. O cromatograma obtido
para o método otimizado é mostrado na figura 1.
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Fi1gura 1. Cromatograma da solugéo padrédo com 150ng
L" dos organoclorados. Os pesticidas correspondentes
aos numeros estao na tabela 1.

A determinacgao das condi¢des para o isolamento do
ion pai (ion de maior intensidade) e sua dissociagao
é realizada através da amplitude de excitagdo e a
excitacdo do nivel de armazenamento que pode ser
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determinada para cada ion. Para esse estudo foi
criado o AUTOMATED METHODS DEVELOPMENT
(AMD), visando a otimizagdo das condigbes de
excitagao para cada pesticida.

Tabela 1. Dados obtidos para o estudo das energias
de excitagcdo com o método AMD

Pesticida Tempo lon lon de Energia
retencdo pai quantificacdo exitagao
(min)
1-a-BHC 9,823 181 146,109 86
2-y-BHC 10,277 219 183, 181 70
3-PI 10,325 295 265,273 90
4-3-BHC 10,443 181 146 81
5-6-BHC 10,988 183 146 84
6-heptaclor 11,950 272 237,235 100
7-Aldrin 12,865 293 257,255 99
8-Heptaclo 13,981 353 353 0
Epdxido
9-Endos- 15,203 267 265 99
sulfan |
10-DDE 15,879 318 318 0
11-Dieldrin 16,167 277 241,239 95
12-Endrin 17,040 281 243, 265 100
13-Endos- 17,502 269 231, 235, 100
sulfan Il 229, 194
14-DDD 17,624 235 165, 231 90
15-Endrin 19,137 281 281 0
Aldeido
16-Endosul 19,270 387 298 100
fan Sulfato
17-DDT 19,435 235 165 98
18-Endrin 22,013 317 243, 245 100
Cetona
19- Metoxi- 22,741 227 141,181 99
cloro

Conclusoes

As condi¢des para separagado dos pesticidas foram
satisfatérias. Dos 18 pesticidas estudados 15
apresentaram resposta satisfatoria para aquisicao
GC-MS/MS (El). Os préximos estudos serdo:
}oimizagéo da extragdo para a SPME (estudo de
ibras, estudo do tempo de extragao, dessorgao, etc)
1e validagdo do método. Apds estes estudos o

““método sera aplicado para analise de amostra real.

Agradecimentos

CNPq - UFMS

! Giilbakan, B.; Uzun, C.; Celikbicak, O.; Giiven, O.; Salih, B.Reactive
& Functional Polymers 2008, 68, 580-593



