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OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é desenvolver
uma metodologia analitica adequada para a
deteccdo e quantificagdo do pesticida
piretréide Deltametrim por meio da técnica
analitica da cromatografia a gas acoplada a
espectrometria de massa GC/MS.

METODOLOGIA

O Deltametrim € um pesticida da 2° geragao
do grupo dos piretroides, recomendado
_para uso agricola e pecuario por ser imovel
nos minerais do solo, além de possuir uma
vida média entre 1 a 8 semanas nesse
meio.

Nomenclatura: Deltametrim
Férmula molecular: C2,H19BroNO3
Solubilidade na agua (20°C): 0,002mg/L

Foérmula estrutural;
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O pesticida Deltametrim foi diluida num
solvente para ser analisado pela técnica da
GC/MS. Neste caso o solvente mais
adequado foi o Diclorometano grau
cromatografico. O pesticida foi analisado
qualitativamente por dois métodos de
lonizagdo, o primeiro foi por impacto de
elétrons. Esse método consiste no choque
de elétrons acelerados contra as moléculas
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do composto em questdo. Nesse método a
eficiéencia de deteccdo foi baixa no
espectrometro de massa devido a alta taxa
de fragmentacdo do composto. Foi entao
realizado o método de ionizagéo quimica,
onde as energias envolvidas de ionizagéo
estdo na ordem de 1 a 7 eV. Nesse método
foi utilizado o gas metano como gas
reagente, desta forma o ion do Deltametrim
protonado foi detectado sem fragmentagéo
molecular.

A quantificagdo do Deltametrim sera
realizada dentro dos parametros basicos
das Boas Préticas de Laboratério e fixando
uma metodologia para analise deste
composto. E preciso que exista um
procedimento padrdo para que se possa
realizar uma comparacédo das analises, e
assim obter respostas mais precisas. A
quantificacdo € baseada na proporgéo
simples da quantidade do padrédo com a
amostra.

A contaminagdo de amostras antes e
durante a analise € um ponto que deve
merecer muita atengdo, considerando a
pequena quantidade de residuos a serem
determinados.

A calibragdo do equipamento depende do
composto a ser analisado, no nosso caso, &
preciso calibrar o espectrometro de massa
e o cromatégrafo a gas, para se obter a
menor razao sinal ruido. Por meio deste
procedimento, o limite minimo de detecgao
do Deltametrim pela técnica da GC/MS sera
quantificada.



RESULTADOS

O melhor resultado obtido, apés a
otimizacdo do cromatografo e do
espectrometro de massa, explorando a
injecéo do tipo “split” e “splitless”, a coluna
cromatografica adequada, o fluxo de gas de
arraste, temperatura do injetor,
programagdo de temperatura da coluna
cromatografica, parametros de ionizagéo,
voltagem do detetor de multiplicagéo de
elétrons, faixa de unidades de massa
atdmica, aumentando assim o limite de
deteccdo para 100 ppb para o ion do
Deltametrim, ainda estamos em fase de
melhoria deste resultado. O objetivo do
limite de detecgao é de 5 ppb.

CONCLUSOES

Para se adaptar as analises de Deltametrim
nas Boas Praticas de Laboratério, foi
estabelecido um programa que consiste em:
melhorar os parametros do equipamento
(CG/IEM) e a preparagéo de padrdes para
analises quantitativas.

Os resultados anteriores a esse projeto
estao sendo reavaliados, pois

anteriormente, os parametros de presséao e

fluxo de gas n&o foram explorados.

Na figura 1 é apresentado o cromatograma
do Deltametrim pelo método de ionizagao
quimica. O pico maior representa o
pesticida Deltamentrim.

Na figura 2 é apresentado um espectro de

massa do Deltametrim por ionizagao
quimica onde o composto aparece
protonado.
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Figura 1: Cromatograma do Deltametrim
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Figura 2:Espectro de massa do Deltametrim
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