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Introducao |

O fipronil (FIP) é um inseticida pertencente a classe
dos fenilpiraz6is indicado para o0 uso agricola,
saneante, veterinario e domisanitario’. Devido seu
uso extensivo como pesticida na agricultura, um
grande numero de trabalhos descreve sua
determinacdo em amostras de agua, solo, alimentos
e plasma®**. Em andlise de matrizes complexas a
etapa de extracdo e eliminacdo de impurezas é
fundamental para eliminar compostos que possam
interferir no método analitico. Uma alternativa aos
métodos tradicionais de preparo de amostra seria a
utilizacdo de cromatografia liquida multidimensional
onde o sistema é integrado, e a amostra € injetada
diretamente no cromatografo, para extracao e
separacao do analito desejado. Com uso de duas
bombas e uma valvula seletora, o sentido do fluxo
pode ser controlado. Esse sistema trabalha com
duas colunas, uma coluna extratora e uma coluna
analitica. > O objetivo deste trabalho é desenvolver e
validar um método bioanalitico para quantificacdo de
fipronil em plasma bovino por CLAE-UV utilizando
uma coluna de meio de acesso restrito (RAM), como
um método online de separacao e extracado.

Resultados e Discussao |

Para o desenvolvimento do método o sistema foi
acoplado a duas bombas quaternarias interligadas
por uma valvula de seis vias e duas colunas
cromatograficas, uma para extragdo (RAM-
LiChrospher® ADS C18 - 25um - 400 x 40 mm) e a
outra para separacdo do FIP e do Etioprol, padréo
interno (Nucleosil C18 5-100 , 250x46mm) (Fig.1).
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Figura 1. Esquema do método online de extracéo e
separacao em modo backflush.
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Para alcancar o limite de quantificacdo de 5ng/mL
foi utilizado um volume de injecéo de 300uL, com 15
minutos para exclusdao protéica, 3 minutos para
transferéncia do analito e 22 minutos para
separacdo de FIP/PI e recondicionamento da RAM,
totalizando 40 minutos de andlise.

O método se mostrou linear na faixa de 5 a 1000
ng/mL. Os valores de precisdo, exatiddo e
recuperacdo estdo dentro dos limites preconizados
pela RDC 27/2012 e ndo héa pico interferente no
tempo de reten¢do do FIP comprovando seletividade
do método (Fig 2.)
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Figura 2. Cromatograma de seletividade:
(---)Branco, (---) Padréo e (---) Amostra.

Conclusoes |

O método com o sistema multidimensional é uma
boa alternativa para andlise de FIP em plasma
bovino. A automatizacdo do sistema com injecdo
direta da matriz biologica gera resultados confiaveis
em menor tempo de analise.
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