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LCMS-8050 - Espectrédmetro de Massas para Cromatografo Liquido

Analise de 2,4-D, 2,4,5-T e 2,4,5-TP em Agua Ultrapura
via Injecao Direta por LC-MS/MS

Beneficios do Usuario

€ Monitoramento dos pesticidas 2,4-D, 2,4,5-T e 2,4,5-TP em &gua ultrapura utilizando o LCMS-8050

@ Injecdo direta, sem pré-concentracdo de amostra

N Introducao

A presenca dos herbicidas 24-D (acido 24-
diclorofenoxiacético), 2,45-T (acido 2,4,5-
triclorofenoxiacético) e 2,4,5-TP (acido 2,4,5-
triclorofenoxipropiénico) em aguas superficiais € motivo
de preocupacdo devido a sua toxicidade e persisténcia
no meio ambiente. Esses compostos estdo listados nas
Resolucdes CONAMA n° 357/2005 e 396/2008 (apenas
2,4-D), que estabelece diretrizes e limites para o
enquadramento e monitoramento da qualidade das
aguas no Brasil, sendo, portanto, alvos frequentes de
fiscalizagdo ambiental e controle analitico. ' 2

Esta nota de aplicacdo apresenta uma metodologia
eficiente para a determinacdo desses analitos em
amostras de agua ultrapura por cromatografia liquida
acoplada a espectrometria de massas (LC-MS/MS). A alta
sensibilidade do LCMS-8050 em permitiu a quantificacdo
dos analitos dentro dos limites estabelecidos pela
normativa, por meio de injecdo direta da amostra,
dispensando procedimentos adicionais de concentragdo.
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Figura 1 - Estruturas das moléculas de 2,4D, 2,4,5-T e 2,4,5-TP.

B Condigoes Analiticas

O sistema cromatografo liquido modelo Nexera XR,
acoplado ao espectrometro de massas modelo LCMS-
8050 com fonte de ionizacdo de ESI (eletrospray) foi
utilizado nas andlises (Figura 2) .

O software LabSolutions foi utilizado para realizar as
injegbes e otimizagbes dos eventos MRM da
metodologia, bem como, para o processamento de
dados. O softwares Connect e Insight foram utilizados
para otimizacdes das condicdes de interface e
processamento de dados, respectivamente.

Figura 2 — UHPLC Nexera 40D XR acoplado ao LCMS 8050.

Todos os padroes foram dissolvidos em uma mistura
de agua e metanol (1:1). Na sequéncia, as dilui¢des
realizadas até os pontos da curva de calibragdo foram
feitas utilizando agua ultrapura como diluente.

As condi¢des cromatograficas e do MS podem ser
observadas nas Tabelas 1 e 2.

Tabela 1 - Condigdes analiticas.
Shim-pack GIST-HP 1.9 ym C,5 AQ

Gelltine) (2.1 x 50mm) — PN 227-30807-01
A Agua + acetato de amonio (5 mM)
+ acido acético (0,01%)

F svel B: Metanol + acetato de aménio (5

ase move mM) + acido acético (0,01%)

Solucéo de lavagem:
ISO:ACN:MeOH:H20 (1:1:1:1, v/v)
0.00 a 1.00 min = 0% B; 1.00a 2.30

Gradiente min = 98% B; 2.30 a 4.00 min = 98% B;
4.01 min = 0% B; 4.01 a 5.50 min = 0%
B

Fluxo 0.3 mL/min

Temperatura da coluna 40 °C

Volume de injegdo 50 pL

Temperatura do block heater 400° C

Temperatura da DL 120° C
Temperatura da interface 400° C
Fluxo do gas nebulizador 3 L/min
Fluxo do gas secante 17 L/min

Fluxo do gas aquecido ESI 3 L/min
Voltagem da interface -4kv

Tabela 2 — Compostos analisados e transicdes MRM utilizadas. As analises
foram conduzidas no modo negativo de ionizagao.
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Sl Precursor _Quantificador _Qualificador
2,4-D 219.0 160.9 124.7
2,4,5-T 2529 159.0 194.9

2,4,5-TP 266.9 158.9 194.8

W Resultados

O ensaio de linearidade foi conduzido em matriz de
agua ultrapura, na faixa de 0,1 a 5 ppb (ng/mL). Cada
ponto da curva foi injetado em triplicata, apresentando
coeficiente de correlacio satisfatério (R? > 0,99),
conforme demonstrado na Figura 3.
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Figura 3 — Ensaios de linearidade realizados com os herbicidas 2,4D, 2,4,5-T e 2,4,5-TP.

A metodologia demonstrou sensibilidade adequada
em relagcdo ao objetivo proposto. Além disso, foram
obtidos bons resultados de repetibilidade para todas
as amostras analisadas, com destaque para o ponto
correspondente ao limite de quantificacdo, que
apresentou um valor de RSD de éarea inferior a 8%
para todos os analitos (Tabela 3).

Tabela 3 — Compostos analisados e transicdes MRM utilizadas. As analises
foram conduzidas no modo negativo de ionizagdo.

B Conclusao

Foi possivel desenvolver uma metodologia altamente
sensivel para a quantificacdo dos herbicidas 2,4-D, 2,4,5-
T e 2,4,5-TP em niveis ultrabaixos, em matriz de agua
ultrapura, utilizando o sistema LCMS-8050. A
abordagem  desenvolvida demonstrou  excelente
desempenho analitico, sendo potencialmente adequada
para aplicacdes em controle ambiental e monitoramento
de residuos.
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