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A determinacdo de pesticidas em aguas tornou-se uma preocupagao
constante, sobretudo devido ao nivel de toxicidade que alguns destes
compostos apresentam, podendo colocar em risco a saude publica. A Directiva
comunitaria 98/83/CE de 3 de Novembro sobre agua de consumo humano,
transposta para o direito nacional no Decreto-Lei 243/2001 de 5 de Setembro,
exige a monitorizagdo destes compostos, estabelecendo o valor paramétrico
0,1 ug/L para cada pesticida e 0,5 ug/L para a soma dos pesticidas presentes.
O valor maximo admissivel de pesticidas em aguas superficiais e aguas
subterraneas, € estipulado pelo Decreto-Lei 236/98 de 1 de Agosto resultante
da transposi¢do da Directiva comunitaria 80/778/CEE.!"!

Neste trabalho foram estudados os seguintes pesticidas: Imidaclopride,
Dimetoato, Cimoxanil, Carbendazima, Fosmete, Carbofurdo, Isoproturao,
Diurao, Metidatido, Linurao, Pirimetanil, Metiocarbe, Tebuconazole, Clorpirifos.

A optimizagdo do meétodo de ensaio, teve como ponto de partida a
determinacao das melhores condi¢cdoes de formagao do ido precursor para cada
pesticida, tendo-se utilizado o electrospray em modo positivo, como método de
ionizacdo. Nesta fase do trabalho foram optimizados diversos parametros
relacionados com o método de ionizagao, tais como a voltagem do capilar,
extractor, voltagem de cone, fluxo de gas de cone e fluxo do gas de
dessolvatagao. Estabelecidas as condi¢cdes de formacdo do ido precursor para
cada analito e de modo a trabalhar no modo MRM (Multiple Reaction
Monitoring), foram optimizados diversos parametros do analisador (triplo
quadrupolo) de forma a definir duas transigbes i&o precursor / i&o produto, por
pesticida. Para cada pesticida foram estabelecidas uma transicdao de

quantificacdo (MRM1) e uma transi¢gao de qualificagcdo (MRM2). Desta forma,



torna-se possivel quantificar pesticidas em amostras utilizando uma condigao
de deteccao de elevada selectividade, permitindo ainda efectuar a confirmacéao
da sua presenca, com base na relagdo entre os sinais das transicdes MRM1 e
MRM2. Definidas as condi¢cbes do sistema LC-MS/MS e apds aplicacdo de
diversos testes estatisticos, verificou-se a existéncia de linearidade para todos
os pesticidas em gamas compreendidas entre 1,98 e 147,0 pug/L, com
coeficiente de correlagao (r) superiores a 0,9989. Os estudos de repetibilidade
comprovaram a elevada estabilidade do método de ensaio para cada pesticida
observando-se coeficientes de variagao inferiores a 9,18%, tendo-se ainda
verificado que as condi¢des de confirmacgao estabelecidas para cada pesticida
sdo extremamente estaveis ao longo das gamas de linearidade definidas (RSD
< 8,84 %).

Utilizou-se a Extraccdo em Fase Solida (SPE) como método de preparacéo da
amostra. Apos optimizacdo de diversos parametros relacionados com a
eficiéncia do método extractivo, foram efectuados ensaios de recuperagdo em
diferentes matrizes para diferentes niveis de fortificacdo, tendo-se obtido
recuperagoes compreendidas entre 38,7% e 147,6%, com coeficientes de
variacéo inferiores a 16,1 %. Os Limites de Determinacdo do método global
SPE-LC-ESI-MS/MS obtidos para cada pesticida, estdo compreendidos entre
0,0041 e 0,0480 ug/L, sendo claramente inferiores aos limites exigidos na
legislagdo. Estudos de exactiddo efectuados através da participagdo em
ensaios interlaboratoriais e analise de misturas de referéncia, permitiram
comprovar a boa performance do método analitico, obtendo-se desvios

inferiores a 10,2 % relativamente aos valores de referéncia.
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