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A presenga de residuos de medicamentos veterinrios nos alimentos pode
comprometer a seguranga alimentar, principalmente se os niveis estiverem acima dos
limites maximos permitidos pela legislagdo, podendo provocar sérios problemas
comerciais, econdmicos, ambientais e de satde publica. Portanto, a analise de tragos de
carrapaticidas em alimentos, destacando-se a carne, torna-se necessaria, requerendo o
desenvolvimento de métodos, os quais sejam rapidos, sensiveis e seletivos. O objetivo do
presente estudo foi desenvolver um método analitico, utilizando o método QuEChERS
modificado seguido pela cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas
(GC/MS), para determinagdo de residuos de clorfenvinfos, fipronil e cipermetrina, os
quais sdo utilizados como carrapaticidas no rebanho bovino, analisando a matriz carne
bovina. No método proposto para a extracdo dos analitos da matriz carne bovina, 2 g de
amostra, isenta dos principios ativos estudados, foram fortificada com concentragoes
conhecidas dos analitos e, em seguida, homogeneizada com 4 mL de acetonitrila, 1,6 g de
sulfato de magnésio anidro e 0,4 g de cloreto de so6dio. A mistura foi centrifugada a 3000
rpm por 1 minuto e 1 mL da fase superior foi transferida para eppendorf de volume 1,5
mL, contendo 0,08 g de C18; 0,08 g de PSA e 0,150 g de sulfato de magnésio anidro,
sendo posteriormente submetida a uma segunda centrifugag¢do a 6000 rpm por 1 minuto.
Uma aliquota de 0,5 mL da fase superior foi transferida para frasco especifico do
amostrador automatico e analisada por GC/MS, para separacdo, identificacdo e
quantificacdo dos analitos. As andlises foram realizadas em cromatografo a gas, marca
Shimadzu, equipado com detector de rnassas, coluna capilar de silica fundida, temperaturas
do injetor, fonte de ions e interface de 250 °C, temperatura da coluna: 120 °C — 4 °C min™' —
190 °C — 32 °C min™ — 270 °C (4 min). Aplicando a técnica de extrago proposta na analise
de carrapaticidas em carne, obtiveram--se valores aceitaveis de recuperagdo, variando de 98
- 129 % estando dentro da faixa de aceite estabelecida pelo EPA (Environmental
Protection Agency), que varia entre 70 € 130%. O método QUEChERS-GC/MS mostrou-se
apropriado para analise de residuos de clorfenvinfos, fipronil e cipermetrina, apresentando

vantagens como rapidez, consumo de pequeno volume de solventes e geracdo de poucos
residuos.
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