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Desde a antiguidade o leite tem sido utilizado como alimento pelo homem e nos tempos atuais
seu consumo apresenta taxa de crescimento constante. Atualmente o Brasil € o sexto maior
produtor mundial de leite, assim o crescimento da demanda por produtos licteos de alta
qualidade € uma tendéncia em sua producdo. A bubalinocultura é uma das atividades que mais
tem crescido em termos de rebanho no Brasil, com produc¢@o por animal superior a 2.000 litros
de leite por lactacdo. O tratamento de rebanhos leiteiros com medicamentos veterindrios pode
levar a contaminagdo do leite, assim para o oferecimento de um produto seguro a populacéo
busca-se o desenvolvimento de métodos capazes de efetuar a identificacdo e quantificagcdo de
residuos desses compostos. O presente estudo teve o objetivo de desenvolver e validar uma
metodologia para analisar residuos de medicamentos veterindrios, clorpirifos, clorfenvinfos,
fipronil, amitraz e cipermetrina, em amostras de leite de origem bubalina. Na etapa de preparo da
amostra aplicou-se o método QuEChERS, utilizando 2 mL de leite, 4 mL de acetonitrila
(MeCN), 4 g de MgS0O4 e 1 g de NaCl. Apés centrifugacdo a 3000 rpm por 5 minutos, 1 mL da
fase sobrenadante (MeCN) foi transferida para um tubo eppendorf, contendo 50 mg de C18, 50
mg de amina primdria e secunddria (PSA) e 150 mg de MgSO4. A mistura foi centrifugada a
6000 rpm por 1 minuto, sendo 0,60 mL da fase sobrenadante congelada por uma hora, visando
reduzir interferentes através da precipitacdo a baixa temperatura. Em seguida 0,50 mL foi
transferido para frasco do amostrador automdtico do cromatégrafo. Realizou-se a andlise das
amostras por cromatografia gasosa com detecc¢do por espectrometria de massas utilizando coluna
capilar DB-5, gés de arraste hélio, temperaturas do injetor, interface e fonte de ions de 250 °C e
programacdo de temperatura do forno de 100 °C, com taxa de aquecimento de 12 °C/min até
atingir 190 °C, com taxa de aquecimento de 32 °C/min até atingir 270 °C, permanecendo nesta
temperatura por 4 minutos, com tempo total de andlise de 14 minutos. As concentra¢cdes dos
medicamentos analisadas foram de 0,50; 0,20; 0,10; 0,050 e 0,025 mg L. O método
desenvolvido mostrou-se apropriado para analisar residuos de clorpirifos, clorfenvinfos, fipronil,
amitraz e cipermetrina, em leite bubalino, com valores de recuperacio e desvio padrio relativo
dentro do intervalo proposto pelo Documento SANCO, 70 a 120% e DPR maximo de 20%, com
limites de detec¢do inferiores a 0,007 mg L', com excegdo de clorfenvinfos cujo limite de
detecgdo foi de 0,003 mg L. Devido a composi¢do do leite bubalino, proteinas, gorduras,
vitaminas, sais minerais, entre outros, avaliou-se o efeito matriz, sendo utilizadas solugGes
padrOoes preparadas no extrato da prépria matriz (branco). O método QUEChERS apresenta
vantagens em relacdo aos métodos de extragdo convencionais, por ser uma técnica rdpida e de
baixo custo, o qual atende aos principios da quimica verde, uma vez que reduz o consumo de
solventes orgénicos, os quais sdo toxicos para a saide e ao ambiente.
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