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Analise de dioxinas em alimentos e ragées usando GC/MS

Dibenzo-p-dioxinas policloradas (PCDD)
e dibenzofuranos policlorados (PCDF) em alimentos

Dioxinas e PCBs semelhantes a dioxinas sao contaminantes ambientais e poluentes organicos
persistentes (POPs) que se originam como subprodutos de processos industriais, como
branqueamento de papel, fabricacao de pesticidas e incineracao de residuos. Esses compostos
se acumulam na cadeia alimentar, principalmente no tecido adiposo de animais, e podem ser
ingeridos com o consumo de carnes, laticinios, peixes e outros produtos de origem animal.

Agéncias regulatdrias, especialmente a comissdo da Unido Europeia (UE),
impuseram limites estritos referente aos niveis de dioxina em alimentos para
animais e ragdes. Os laboratorios no mercado de alimentos e de seguranca
alimentar geralmente seguem um dos regulamentos listados abaixo:

- REGULAMENTO DA COMISSAO (UE) 2017/644, de 5 de abril de 2017,
estabelece métodos de amostragem e analise para controle dos niveis de

dioxinas, PCB semelhantes a dioxinas e PCB ndo semelhantes a dioxinas em

certos alimentos e revoga o Regulamento (UE) n.° 589/2014.

- REGULAMENTO DA COMISSAO (UE) 2017/771, de 3 de maio de 2017, que
altera o Regulamento (CE) n® 152/2009 no que diz respeito aos métodos de
determinacao dos niveis de dioxinas e bifenilas policloradas.

- REGULAMENTO DA COMISSAO (UE) n.° 589/2014, de 2 de junho de 2014,
estabelece métodos de amostragem e andlise para controle dos niveis de

dioxinas, PCB semelhantes a dioxinas e PCB ndo semelhantes a dioxinas em

certos alimentos e revoga o Regulamento (UE) n.© 252/2012.

- REGULAMENTO DA COMISSAOQ (UE) n.° 709/2014, de 20 de junho de
2014, que altera o Regulamento (CE) n.° 152/2009 no que diz respeito a
determinacao dos niveis de dioxinas e bifenilas policloradas.

Métodos originais requerem uma alta resolugao de massas =10.000, que poderia

ser alcangada apenas com o uso de um GC/HRMS, devido a falta de melhores
alternativas. A manutengao desses instrumentos € cara e eles requerem
habilidades altamente especializadas para a operagao.

A tecnologia MS/MS oferece muitas das vantagens de especificidade e
sensibilidade dos métodos HRMS sem a necessidade de alta resolugao de
massas ou o custo e a complexidade dos instrumentos HRMS. Um método
usando GC/MS/MS (GC/TQ) para determinac&o de dioxinas e furanos tem
o potencial de reduzir os custos do laboratdrio.

As agéncias regulatorias estéo reconhecendo a capacidade dos sistemas
quadrupolo em tandem de identificar e quantificar os compostos de dioxina
e furano de forma eficaz. Apds uma validacado cuidadosa, os regulamentos
da comissao da Unido Europeia n.° 589/2014 e n.° 709/2014, permitiram que
GC/TQs sejam usados para medicoes de dioxinas em alimentos e ragdes.'?



A coluna para GC Agilent J&W DB-5ms Ultra Inert tem uma seletividade que
fornece uma vantagem para a separagao dos isbmeros 1,2,3,6,7,8-HxCDF toxicos
e nado toxicos. Para separar suficientemente os isémeros 1,2,3,4,7,8-HxCDF e
1,2,3,6,7,8-HXCDF, a altura do vale entre os picos dos isdmeros deve ser <25%.
Ainércia superior da coluna para GC J&W DB-5ms Ultra Inert produz picos
simétricos, essenciais para atingir o critério de vale de 25%.

Tabela 1. Esta tabela lista as condi¢des instrumentais do GC3, que sdo comuns para ambas as
fragdes. O 7010 triplo quadrupolo foi operado no modo de monitoramento de reagdes mdltiplas
(MRM) do MS/MS-EI (ionizag&o por elétrons). 0 MS/MS também foi executado com resolugao de
massa unitdria para obter resolugéo suficiente para a separagao dos dois picos por uma unidade de
massa, e para minimizar possiveis interferéncias nos analitos de interesse.

Condigdes do GC
Coluna DB-5ms Ultra Inert 60 m x 0,25 mm id x 0,25 ym
Injecdo 1 pL splitless a frio usando ar comprimido/C02
MMI resfriado*
Solvente Nonano
Liner da porta de injecédo 4 mm de DI Ultra Inert, splitless, cone Unico, 1a de
vidro
Programa de temperatura Taxa Temperatura Tempo
do injetor
Inicial 60°C 0,31 min
Taxa 1 600°C/min 330°C 5min
Gas de arraste He, fluxo constante
Fluxo de purga para split vent 60 mL/min em 2,57 min
Programa do forno Taxa Temperatura Tempo
Inicial 60°C 1 min
Taxa 1 30°C/min 270°C 1 min
Taxa 2 2°C/min 310°C 0 min
Taxa 3 5°C/min 350°C 0,5 min
Temperatura da linha de 280°C
transferéncia do MS
Resolugédo = 0,612 Resolucéo = 0,664
Pico ao vale do pico = 4,8% Pico ao vale do pico = 14,3%
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Figura 2. Separagdo cromatografica dos isdbmeros hexa-PCDD/F (duas transi¢gdes para compostos
nativos e marcados com C13; em um ponto médio de calibragdo) usando configuragdo mostrada na
Figura 1 e os parametros de método da Tabela 1, em conformidade com as especificagdes da UE de
<25% entre o vale do pico e o pico.
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Figura 1. Diagrama esquematico da
configuragdo GC/TQ com o GC Agilent 8890
e 0 Agilent 7010 triplo quadrupolo.® O GC
série 8890 foi configurado com um injetor
multimodal (MMI) resfriado a ar ou diéxido
de carbono.
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MyList de todos os consumiveis para a analise de dioxinas listados na

tabela.

Descrigdo

Numero da
parte

MyList de padrdes quimicos

Kit de padrdo de verificagdo para o analisador de dioxinas

G3440-85039

Mistura de dibenzo-p-dioxina clorada, 10 pg/mL, tolueno, 1 mL RPE-065M-1
Mistura de dibenzofurano clorado, 10 pg/mL, tolueno, 1 mL RPE-045M-1
2,3,7,8-Tetraclorodibenzo-p-dioxina, 50 pg/mL, tolueno, 1 mL RPE-029S-1
Octaclorodibenzo-p-dioxina, 50 pg/mL, tolueno, 1 mL RPE-017S-1
2,3,7,8-Tetraclorodibenzofurano, 50 pg/mL, tolueno, 1T mL RPE-037S-1
1,2,3,7,8-Pentaclorodibenzofurano, 50 pg/mL, tolueno, 1 mL RPE-042S-1
1,2,3,4,7,8-Hexaclorodibenzofurano, 50 pg/mL, tolueno, T mL RPE-043S-1
Octaclorodibenzofurano, 50 pg/mL, tolueno, T mL RPE-019S-1
MyList de colunas para GC e colunas de retengao

DB-5ms Ultra Inert, 60 m x 0,25 mm, 0,25 pm 122-5562Ul1
Tubulag&o de silica fundida desativada Ultimate Plus, 5 m, 0,25 mm* CP802505
MyList de consumiveis de GC

Purged Ultimate Union** G3186B
Liner, Ultra Inert, splitless, cone Unico, 13 de vidro (4 mm de DI) 5190-2293
Septos de injetor verde avancgado antiaderente, 11 mm, 50/pacote 5183-4759
Selo de ouro Ultra Inert com arruela, 1/pacote 5190-6144
Selo de ouro Ultra Inert com arruela, 10/pacote 5190-6145

Porca para coluna com ajuste automatico, com colar, injetor

G3440-81011

Porca para coluna com ajuste automatico, com colar, MSD

(G3440-81013

Seringa ALS, Blue Line, 10 pL, agulha fixa, 23/42/cone, émbolo com ponteira de PTFE

G4513-80220

Anilha 15% grafite/85% Vespel, 0,4 mm de DI, 10/pacote 5181-3323
Kit de manutengao preventiva QuickPick, para trap do split vent, inclui 1 cartucho** 5181-6495
Cortador de coluna de ceramica, 4/pacote 5181-8836

Ferramenta de instalagdo da coluna

G1099-20030

MyList de vials e tampas

Vial, rosquedvel, ambar, silanizado, drea para identificagéao, certificado, 2 mL, 5183-2072
100/pacote
Tampa para vial de ALS, rosquedvel, verde, PTFE/septo de silicone vermelho, 5182-0718
100/pacote
Insert de vial, 250 pL, vidro conico com apoios de polimero, desativado, 100/pacote 5181-8872

Tamanho do insert: 5,6 x 30 mm

MyList de consumiveis de MS

Filamento para El (para 7000A/B/C/D, 5977B Inert Plus, extrator 5977A, inerte ou
aco inoxidavel e sistemas 5975)

G7005-60061

Filamento HES para GC/MS 7010 triplo quadrupolo

G7002-60001

MyList de filtros de gas

Kit de gases de arraste para limpeza da linha de gases para 7890 CP17988
Kit de gases de arraste para limpeza da linha de gases para 8890 e 8860 CP179880
Cartucho de reposigéo para purificador de gases de arraste para limpeza CP17973

da linha de gases

* Caso esta seja a sua primeira vez usando a Agilent Online Store, serd solicitado que vocé digite o seu enderego de e-mail
para verificagdo da conta. Se vocé ndo possui uma conta Agilent registrada, precisara se registrar para obter uma em
www.agilent.com/en/promotions/onlinestore-videos. Esse recurso é vélido apenas nas regiées onde o e-commerce esta
habilitado. Todos os itens também podem ser solicitados através dos canais regulares de vendas e distribuidores.

** Ngo disponivel para compra on-line. Entre em contato com seu representante de vendas local.

* Recomendado se o carryover da matriz de amostras for um problema. A matriz pode causar mudangas no tempo de retengéo,

perda do formato dos picos cromatograficos e eventual contaminagdo da fonte de ions do espectrémetro de massas.

0 backflush impede que os componentes com alto ponto de ebulicdo da matriz entrem na coluna analitica, aumentando a vida

atil da coluna.

Informagao para pedidos para
o sistema de GC 7890/8890

Esse guia oferece recomendagdes
para produtos Agilent utilizados
nesta analise, para que vocé possa
encontrar o que procura de forma
rapida. Clique nos links MyList*
no cabegalho para adicionar

itens a sua lista de “Produtos
favoritos” na Agilent Online Store.
Em seguida, insira as quantidades
dos produtos necessarios. A sua
lista permanecera em "Produtos
favoritos" para uso em pedidos
futuros.
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https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MjM0NzE1MzE%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Food&utm_content=Allproducts
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MjM0NzE3MDY%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Food&utm_content=ChemicalStandards
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3440-85039&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-065M-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-045M-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-029S-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-017S-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-037S-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-042S-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-043S-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-019S-1&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=standard
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MjM0NzE3OTk%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Food&utm_content=Gccolumns
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=122-5562UI&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_column
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP802505&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_column
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MjM0NzIwMjI%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Food&utm_content=GCSupplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-2293&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5183-4759&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-6144&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-6145&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3440-81011&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3440-81013&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G4513-80220&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5181-3323&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5188-6495
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5181-8836&utm_medium=%20&utm_source=%20&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G1099-20030&utm_medium=%20&utm_source=%20&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gc_supplies
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MjM0NzIwODc%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Food&utm_content=Vials
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5183-2072&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=vials
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5182-0718&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=vialshttps://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5182-0718&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=vials
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5181-8872&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=vials
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MjM0NzIyMDA%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Food&utm_content=Mssupplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G7005-60061&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=ms_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G7002-60001&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=ms_supplies
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzIxOTM%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Food&utm_content=GasFilters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP17988&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gas_filters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP179880&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gas_filters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP17973&utm_medium=literature&utm_source=ord-guide&utm_campaign=csd_fy21_wo-fooddioxn&utm_term=%20&utm_content=gas_filters
https://www.agilent.com/en/promotions/onlinestore-videos
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From Insight to Outcome
O CrossLab vai além da instrumentagéo para trazer servigos, consumiveis

e gerenciamento de recursos em todo o seu laboratério. Assim, seu
laboratério pode melhorar a eficiéncia, otimizar as operagdes, aumentar
o tempo de atividade dos instrumentos, desenvolver as habilidades dos
usuarios e muito mais.

Saiba mais sobre o Agilent CrossLab e veja exemplos de ideias para
obtengédo de 6timos resultados, no site www.agilent.com/crosslab
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