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Avaliacao analitica da bomba de vacuo
Agilent IDP-10 Dry Scroll e bomba de vacuo
a 6leo Agilent no GC Agilent 9000 Intuvo
acoplado a espectrometria de massas
triplo quadruplo 7010B

Analise multirresiduo de pesticidas em alimentos

Resumo

A bomba Agilent IDP-10 Dry Scroll foi avaliada e comparada quanto ao desempenho
analitico em relagdo a bomba de vacuo a éleo convencional na andlise multirresiduo
de pesticidas em alimentos. Este estudo utilizou o GC Agilent 9000 Intuvo acoplado
a espectrémetros de massas triplo quadrupolo 7010B (GC/MS-MS). Os parametros
avaliados incluiram leituras de vacuo e relatérios de ajuste.

A andlise centrou-se em 30 pesticidas em uma matriz de limdo e examinou os
cromatogramas, as curvas de calibracao, a repetibilidade e o S/N produzidos usando
duas configuragoes diferentes.

Introdugao

Descobrimos que a bomba IDP-10 é mais compacta, mais ecoldgica e tem um nivel
de ruido menor do que a bomba rotativa. A bomba IDP-10 Dry Scroll € uma bomba
de vacuo sem dleo que é facil de manter. O motor acionado pelo inversor fornece
desempenho de vacuo uniforme em todas as frequéncias globais e tensdes de
entrada. O design hermético, com o motor e todos os rolamentos completamente
isolados do caminho de vacuo, prolonga a vida Util do rolamento e fornece um vacuo
limpo e seco. Esta disponivel uma valvula de protegao do injetor integral opcional,
incorporada na estrutura da bomba, que n&o acrescenta altura adicional a bomba.

Comparamos o desempenho na aquisicao de dados da bomba em duas etapas
separadas. O primeiro conjunto de dados foi adquirido usando a bomba de vacuo
a 6leo e, em seguida, um segundo conjunto foi adquirido usando a Bomba de vacuo
IDP-10 Dry Scroll. Antes de cada etapa, foi realizado um ajuste.



Técnica analitica

Materiais

Sistema GC 9000 Intuvo e MS triplo quadrupolo 70108B.
Injetor: Split/Splitless.
Modo de injegéo, volume de injegéo: Splitless pulsada, 1 pL.

Compostos: Acrinatrina, Bifentrina, Bromopropilato,
Clorfenvinfos, Clorotalonil, Clorprofame, Clorpirifos,
Clorpirifés-metil, Coumafés, Lambda-cialotrina, Deltametrina,
Endosulfan |, Endosulfan Il, Sulfato de endosulfan,
Fenvalerato |, Fenvalerato II, Fipronil, Fluquinconazol,
Fluvalinato I, Fluvalinato Il, Folpeto, Indoxacarb, Iprodiona,
Kresoxim-metil, Miclobutanil, Penconazol, Pendimetalina,
Procimidona, Quinoxifena, Teflutrina-cis, Tetraconazol ,
Tetrametrina |, Tolcofés-metil, Trifloxistrobina.

Padrdo interno: Acenafteno-d10, Criseno-d12, Perileno-d12,
Fenantreno-d10.

Matriz: liméo.

Resultados e discussao

Ajuste e vacuo

O detector de MS deve ser ajustado para garantir o
alinhamento correto de m/z. Ajustamo-lo usando PFTBA
(perfluorotributilamina), que introduzimos na fonte de fons
por meio de uma valvula. Este composto produz um espectro
caracteristico e alguns desses ions sdo usados para configurar
o MS. Os relatorios de ajuste para a configuragdo do GC/
MS-MS com a bomba de vacuo a éleo e com a bomba IDP-10
Scroll da Agilent Technologies sdo mostrados na Tabela 1. As
leituras de vacuo foram semelhantes nos dois sistemas. Eles
também estado dentro dos limites recomendados para agua
(<20%) e ar (oxigénio <2,5% e nitrogénio <10%). Ambos 0s
sistemas passaram pela verificagao do sistema.

Parametro Bombaa (:Z(:lécuo Bomg(a:rLI?IPJ 0
Vacuo grosseiro, 1,29E402 1,28E+02
mTorr
Alto vacuo, Torr 8,32E-05 8,27E-05
Velocidade Turbo, % 100 100
Poténcia Turbo, W 20,2 28,8
EMV, V 901 912
Agua, % (<20%) 0,11 0,12
Oxigénio, % (<2.5%) 0,18 0,16
Nitrogénio, % (10%) 0,67 0,61

Tabela 1. Comparacédo de valores de ajuste para ambas as configuragdes.

Preparagao de matriz (limao)

Pesar 10 g (#0,1 g) de amostra de limdo homogeneizada
(sem pesticidas).

Adicionar 600 uL de NaOH 5mM e 10 mL de acetonitrila
previamente resfriado a 4 °C, colocar no vortex durante
20 minutos.

Adicionar o homogeneizador de cerdmica (cod. 5982-9313) e
0 método EN para sais QUEChERS (céd. 5982-5650), colocar
no vortex durante 1 min, centrifugar.

6 mL do sobrenadante no método EN de SPE dispersiva
(Frutas e hortalicas em geral cod. 5982-5056), colocar no
vortex durante 1 min, centrifugar.

T mL do sobrenadante em um frasco e adquirir com GC/MS-MS.

Calibragao de matriz e repetibilidade

Realizamos calibragbes usando os dois tipos de
configuragdes, onde cada calibragao foi mostrada como
0,2-0,5-1-2-5-10-20-50 pg/L na matriz de limao. A Figura 1
mostra os cromatogramas TIC e as transicdes MRM do
padrdo da matriz (20 pg/L).

Figura 1. Cromatogramas TIC e transi¢des MRM dindamicas (padréo da
matriz 20 pg / L).

Calculamos a repetibilidade intra-dia (RSD%) analisando
dez replicatas do padrao da matriz de 1 ug/L. A Tabela 2
resume a média das Contagens de drea (10 réplicas de

1 pg/L), RSD% com base na drea absoluta (razdo entre o
desvio padrdo e a média de 10 repetidas, por 100) e fornece
um resumo dos coeficientes de correlagao de calibragao,
R2. Nao observamos diferengas significativas em R2 para
todos os compostos, mas observamos diferengas notaveis
na porcentagem de RSD para a maioria dos compostos, a
RSD% de compostos adquiridos com a Bomba IDP-10 Scroll
é melhor do que a RSD% de compostos adquiridos com a
bomba rotativa.



Bomba de vacuo a 6leo Bomba IDP-10 Scroll
Composto Contagens de érea RSD% R2 Contg?g\s de RSD% R2
Clorprofame 32.696 7.4 0,994 48.989 40 0,994
Teflutrina, cis- 42.255 4,5 0,997 58.587 3,2 0,999
Clorotalonil 11.714 515 0,994 13.732 5,6 0,995
Clorpirifés-metil 17.268 3,6 0,996 21.819 3,7 0,999
Tolclofés-metil 40.012 37 0,995 51.890 2,7 0,999
Clorpirifés 13.494 6,0 0,995 17.949 3,5 0,998
Tetraconazol 11.779 8,1 0,990 15.052 58 0,995
Pendimetalina 9.466 10,0 0,994 11.202 6,9 0,994
Penconazol 30.970 9,2 0,993 40.771 6,9 0,995
Fipronil 6.700 13,3 0,996 9.487 11,6 0,994
Clorfenvinfés 19.371 10,2 0,990 27.897 59 0,994
Procimidona 18.210 7.7 0,999 25.660 59 0,998
Folpeto 1.514 27,1 0,978 2.801 12,9 0,994
Endosulfan | 2.057 7.3 0,999 2.573 7,0 0,999
Miclobutanil 49.080 9,4 1,000 53.917 6,7 0,999
Endosulfan II 3.710 7,1 0,999 5.067 6,5 0,999
Quinoxifeno 61.561 6,8 1,000 73.813 57 0,999
Sulfato de endosulfan 16.348 8,5 1,000 21.956 6,3 0,998
Iprodiona 1.714 12,8 0,995 2.206 10,2 0,999
Tetrametrina 56.949 7,6 1,000 82.908 7,7 0,997
Bromopropilato 29.964 8,0 1,000 43.623 5,0 0,999
Cialotrina (lambda) 20.046 8,1 1,000 26.726 59 0,999
Acrinatrina 7.762 8,2 1,000 10.306 7,3 0,999
Floquinconazol 24.979 8,4 1,000 28.364 6,4 0,999
Coumafos 11.796 6,6 1,000 14.196 52 0,999
Fenvalerato | 33.164 57 0,999 38.453 51 0,999
Fluvalinato-tau | 628 10,5 0,998 1.144 8,7 0,998
Fluvalinato-tau Il 798 49 0,998 1.189 10,0 0,998
Indoxacarb 10.334 6,3 1,000 13.169 4,0 1,000
Deltametrina 6.943 8,2 0,999 9.359 8,4 0,996

Tabela 2. Resumo dos coeficientes de correlagédo (R2), contagens de drea e %RSD obtidas usando ambas as configuragoes.




Sinal/ruido e formato do pico
Foi calculada a razéo Sinal/Ruido (S/N) para cada composto

com algoritmo RMS (Raiz média quadratica). Os resultados A Figura 2 mostra o formato do pico do clortalonil em ambas
mostraram diferencgas significativas na razdo S/N da maioria as configuragdes. A resposta e a altura do pico em todos 0s
dos compostos adquiridos, com melhor desempenho usando compostos é semelhante para ambas as configuragdes.

a Bomba IDP-10 Scroll do que a bomba rotativa. A Tabela 3
mostra a razao S/N.

B e e :‘;Iiiit AlX A &0 Ak A A
r W 2 D 26 e

Composto rr | levawoa | fNiBeme | ,-*.l : ﬁ
Clorprofame 7,303 17,4 16,0

Teflutrina, cis- 8,564 400,5 950,9

Clorotalonil 8,735 318,1 326,8

Clorpirifés-metil 9,271 580,1 1087,9

Tolclofés-metil 9,355 334,2 406,2

Clorpirifés 10,059 639,0 7242

Tetraconazol 10,159 7911 1216,4

Pendimetalina 10,615 3152 383,5

Penconazol 10,643 829,6 8134

Fipronil 10,736 229,6 392,9

Clorfenvinfés 10,754 48,7 20,4

Procimidona 10,930 210,8 517,2 ] .

Folpeto 10,935 27,5 46,5 -+ A A s i s | | SF e e o
Endosulfan | 11,352 486 753 = il e
Miclobutanil 11,808 226,2 174,8 Figura 2. Transicdes MRM para clortalonil (1 quantificador e
Endosulfan II 12,351 149,0 1753 2 qualificadores) a 1 pg/L.

Quinoxifeno 12,997 547,22 588,9

Sulfato de endosulfan 13,097 423,7 611,9

Iprodiona 13,770 57,6 129,7

Tetrametrina 13,884 24,4 254

Bromopropilato 13,994 593,8 417,6

Cialotrina (lambda) 14,965 1253 166,3

Acrinatrina 15118 1171 26,0

Floguinconazol 15,952 57,3 3314

Coumafés 15,955 120,0 92,8

Fenvalerato | 17,530 36,9 259

Fluvalinato-tau | 17,708 24,4 36,3

Fluvalinato-tau Il 17,757 26,1 36,2

Indoxacarb 18,178 49,0 378

Deltametrina 18,258 90,3 52,1

Tabela 3. Razao sinal-ruido usando ambas as configuragdes.



Conclusao

Foi avaliado o desempenho analitico da bomba de vacuo
Agilent IDP-10 Dry Scroll em relacao a bomba de vacuo a d6leo
convencional. As leituras de vacuo usando ambas as bombas
eram comparaveis, assim como 0s parametros de ajuste.

O desempenho analitico também foi semelhante ao usar a
configuragao da Agilent IDP-10 Scroll.
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