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O desenvolvimento e posterior aprimoramento das técnicas de cromatografia liquida e
espectrometria de massas sequencial representam um grande avango da tecnologia e
inovagdo na area da quimica analitica.! Os métodos empregados para a andlises de
residuos de agrotoxicos em alimentos devem ser capazes de detectar niveis muito baixos
e também fornecer evidéncias inequivocas da confirmagdo da identidade dos residuos
analisados.2 A espectrometria de massas surgiu como uma técnica de identificagdo
positiva de picos cromatogréficos sobrepondo limitagdes de detectores convencionais.?
Uma das aplicagdes dessa técnica envolve o monitoramento de reagbes mdltiplas —
“Multiple Reaction Monitoring”, MRM que é uma andlise de substancias alvo. A otimizagdo
de alguns parémetros como voltagem de cone e energia de colisdo no método MRM sdo
importantes para garantir a eficiéncia de anadlise das substéncias de interesse. Para a
otimizagdo dos parametros de cone e colisdo para o equipamento da Waters Corporation
do modelo ACQUITY ULPC system™ com o Quattro Premier XE™ ¢é indicado o processo
de infusdo da substancia de interesse. Em uma analise multirresiduo essa etapa demanda
tempo e disponibilidade de padrdes individuais em concentragdes mais altas.

O objetivo desse trabalho foi realizar um experimento para determinar as voltagens de
cone e energias de colisdo mais adequadas para a analise de 150 agrotdxicos por MRM.

Os valores adequados de cone e energia de colisdo para os agrotoxicos avaliados foram
selecionados de acordo com as intensidades dos ions nas diferentes combinages. Na figura
2 estdo representadas as intensidades dos ions de quantificacdo do metamidofés e do
acefato, na figura 3 a frequéncia de voltagens de cone dos diferentes ions precursores e
energias de colisdo dos ions fragmentos. Na tabela 2 encontram-se as voltagens de cone
adequadas para os fon precursores e as energias de colisdo para os ions fragmentos para
cada agrotoxico selecionado para o estudo.

Figura 2 Resultados do estudo para o acefato e metamidofds (ions de quantificagdo).
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Figura 3 Frequéncias de utilizagdo das voltagens de cone e energias de colisdo (ions de quantificagdo).

Foram construidos 49 métodos MRM com um ion precursor e dois ions fragmentos
selecionados na literatura para cada um dos 150 agrotdxicos do estudo. Na tabela 1
encontram-se os ions dos agrotoxicos selecionados para o estudo. Na figura 1 estdo as
voltagens de cone e energias de colisdo avaliadas na combinagdo total de 49 métodos
MRM.

Figura 1 Combinagdo dos 49 métodos MRM para 150 agrotoxicos.
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Frequénciade Utilizagdo da Voltagem do Cone Frequénciade Utilizagdo da Energiade Colisdo
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Tabela 2 Voltagens de cone e energias de colisdo adequadas para todos os 150 agrotdxicos estudados.

= o i Vel (g e o e St Lo i Ve S e e St
o] i o weomas o 2 Abamectna 3 5 2 2 2 ) » Fuziocarbe 2 % ) % 12 Peinetand 2 » %
Car 5 Audicarbs 15 5 1 2 2 E3 E: idaclopric 2 k3 2 2% E) % E)
e e o] s o s | 6 Alcate Sufora 0 % 0 % % 2 B 8 doacats E 3 % 3 ] 3 2 i
Metasoy W 1V 1 cone 30 eoisses oot 7 Adicarbe Sulféido 1% 2 % n El Bl 0 o ipeovalicarb 2 20 % 15 10 20 ) El
S i Tomr | ] e ) R ———— R - ————— P
e = 2 Acoxstiobia % [ % El @ B % Mo u 2 i 2 1 0 I 1
[t ] e | R = = = n ) 0 R R 5 F) 1 5 = 0 = 2
R e = e R | % Boscads 2 ® ) b 2 2 1 el 5 % = ] n 1 2 1
2 | e —{fEee B s R 3 % % o e B B & & s % a s
Fadedo 10 f il s 21 Carbaril 15 10 15 10 15 15 % 1 tiocarbe Sufona. 15 2 15 5 E 15 2
Jomern] fumnnzs] B Contem P o 2 b B e H i » » o H o
I F % i = %= E H » i o o 2 =
o i ————— : i ———— [
4 ) . n Clofentezina 15 n 15 n E] n E3 111 Oxami Oxima ) E] 1 2
Tabela 1 Ions dos 150 agrotoxicos selecionados para o estudo v octmm  w  ®m 3w ; 5 B3 0 Peewss w3 x %
v e e L = e e T B — S S— S —
2 Abamectea  MANHS B0 67 28 - ™ 2 % 102 Melocare Suisico (A+H 242 185 2 3_Comsion S Mailico 3 ol ouien _Piiien 2 5 .
F— e B 3 [3 6 2 9% 103 Watobomuon 29 4 m O Dunedfan ! § £ o " “ " 0 Pk “ # - “
0 mmEe  Wer W @ W @ oo W w o w w oww mo o ow O método proposto foi capaz de diminuir o tempo do trabalho que um método
a2 129 ) Famoxadena M 4+NHJ 392 kol 2 112 Packbutrazol 2 1 125 H H = ihili. H =4 a H
N T O = T T convencional de infusdo e forneceu sensibilidade para a inclusdo de novas substancias
e M e e W 6 iis P m s ] durante a rotina de analise.
R——— S N T o [1] SANINO, A.; BOLZONI, L.; BANDINI, M. J. Chromatogr: A 2004, 1036, 161 — 169.
n w A e wm m o m e EE [2] HIEMSTRA, M.; DE KOK, A. DE J. Chromatogr. A 2007, 1154, 3 — 25.
@ W6 75 Fosabons MeHr % 182 M 28 Popagto 368 2 115 ’ ’ ! ’ ’
T B I e N N B I [31 LANGAS, F. M. Scien. Chrom. 2009, 1(2), 35 - 61.
2 W% Meknacets 2 148 M TobnaxSuens (oM 268 5 & @\ @c
- B % s m W W Tk g R " NPq
n W% e B @ U e e W @ S —
B e oM B oW Teews b e m 650 ANDS
115 % £ dation 303 L3 5 49 Vamidotiona A+ H] 288 45 18 - o




