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A aplicagdo de acaricidas é de grande importancia no controle de ectoparasitas bovinos,
como o carrapato do boi (Rhipicephalus (Boophilus) microplus) e a mosca dos chifres
(Haematobia irritans), que afetam a saude dos animais e a produtividade agropecuéria.
Entretanto, se forem utilizados de maneira inadequada, desrespeitando as dosagens e 0
periodo de caréncia, € possivel detectar a presenca de residuos em alimentos provenientes
de animais submetidos ao tratamento. O consumo de alimentos contendo residuos de
acaricidas pode provocar diversos problemas de salde publica e de seguranca alimentar.
Este estudo teve o objetivo de desenvolver e validar uma metodologia analitica para a
determinacao de residuos de acaricidas (clorpirifos, clorfenvinfos, fipronil, amitraz e
cipermetrina) em leite bovino, utilizando o método de extragdo QUEChERS (quick, easy,
cheap, effective, rugged, and safe) na etapa de preparo da amostra, e a cromatografia
gasosa com detector de espectrometria de massas (GC-MS) na separagéo e quantificagéo
dos acaricidas. Transferiu-se 10 mL de leite para um tubo Falcon de volume 50 mL,
adicionando-se quantidades conhecidas de padrfes dos acaricidas em estudo e deixando-o0s
em interacdo com a amostra durante 40 minutos. Em seguida, acrescentou-se 10 mL de
acetonitrila (MeCN), 4,0 g de sulfato de magnésio (MgSO,) e 1,0 g de cloreto de sodio
(NaCl), agitando por 1 minuto em vortex. Centrifugou-se a mistura a 3000 rpm por 1
minuto, obtendo-se a separacao de fases. Transferiu-se uma aliquota de 1,0 mL da fase
sobrenadante (MeCN) para um tubo eppendorf, de volume 1,5 mL, contendo 50 mg do
adsorvente amina primaria e secundaria (PSA), 50 mg do adsorvente octadecilssilano (C18)
e 150 mg de MgSO,. Agitou-se manualmente e centrifugou-se a 6000 rpm por 1 minuto.
Transferiu-se 0,5 mL da fase sobrenadante para um frasco do amostrador automético do
GC-MS. Na andlise cromatogréfica, utilizou-se gas de arraste hélio, temperaturas do injetor,
interface e fonte de ions de 250 °C e programacédo de temperatura do forno de 100 °C,
aumentando a taxa de 12 °C min* até 190 °C e de 32 °C min?* até 270 °C, mantendo
nessa temperatura por 4 minutos. O método mostrou boa exatiddo e precisdo, estando de
acordo com a Unido Européia (Doc. No. SANCO 10684/2009), apresentando valores de
recuperacgéo e desvio padréo relativo (DPR) que variaram de 62 a 108% e de 1 a 25%,
respectivamente. Os coeficientes de correlacdo foram superiores a 0,979, demonstrando
boa linearidade, e os limites de detecc¢édo foram inferiores aos Limites Maximos de Residuos
(LMRs) estabelecidos pela legislacido da Unido Européia (Regulation (EC) No 396/2005) para
leite bovino, exceto para o acaricida amitraz, que ndo consta na legislagdo. O método
QUEChERS apresenta vantagens em relacdo aos métodos de extracdo convencionais, por
ser simples, rapido, eficiente e de baixo custo, com reduzido consumo de solventes
organicos.
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