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Introducéao

Os acaricidas tém sido muito utilizados na
agricultura e na pecuéria, pois desempenham fungdo
indispensavel na producdo de alimentos e no
combate a parasitas transmissores de doencgas.
Porém, seu emprego inadequado pode acarretar
riscos ao meio ambiente e & saide do consumidor.
Considerando-se que os brasileiros e o mercado
internacional vém se tornando cada vez mais
exigentes quanto & qualidade dos produtos de
consumo, destacando a presenca de residuos de
acaricidas em alimentos, torna-se necessario o
desenvolvimento de técnicas analiticas, as quais
permitam a identificagdo desses compostos. A
presenca de residuos de acaricidas no sangue bovino
pode ser um indicativo de uma posterior
contaminacéo do leite e da carne comercializados.

O objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de
uma metodologia analitica, para determinacdo de
residuos dos acaricidas cipermetrina, clorfenvinfos e

fipronil, compostos estes aplicados no rebanho
bovino, no combate ao carrapato (Boophilus
microplus), utilizando como matriz de estudo o

plasma bovino. Como técnica de extracdo dos
analitos foi empregada a disperséo da matriz em fase
sé6lida (DMFS) e como técnica analitica a
cromatografia  gasosa, com  deteccdo  por
espectrometria de massas (GC/MS).

Resultados e Discussao

Utilizou-se como matriz de estudo o plasma,
obtido a partir da centrifugacéo do sangue bovino. Na
extracdo dos acaricidas, 0,25 mL de plasma foi
fortificado com solucdo dos padrdes analiticos,
deixando a solucdo interagir por 30 min, sendo
avaliadas as concentragdes de 0,5; 0,25; 0,1 e 0,05
mg/L. Adicionou-se a solucédo 1g de sulfato de sodio
anidro e 1g de C18, homogeneizando a mistura por 2
min, sendo em seguida o conteddo transferido para
um cartucho de polietieno de volume 10 mL,
contendo 1g de florisil jA& ativado com 5 mL de
acetonitrila. Os acaricidas foram eluidos com 15 mL
de acetonitrila e o eluato rota-evaporado até a secura,
sendo reconstituido para 1 mL com acetonitrila e
injetado InL. no GC/MS. As analises foram realizadas
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em cromatoégrafo a gas, equipado com detector
seletivo de massas, coluna capilar de silica fundida,
temperaturas do injetor, fonte de ions e interface de
250°C, temperatura do forno: 120°C — 4°C/min —
270°C (4 min), sendo monitorados os ions com m/z
267, 351 e 181. A técnica de extracdo DMFS
apresentou-se apropriada para aalisar residuos de
acaricidas em plasma bovino, devido utilizar pequena
guantidade de amostra, poucas etapas envolvidas e
reduzido consumo de solventes organicos™.

Valores aceitaveis de recuperacao foram obtidos ao
aplicar a metodologia analitca DMFS-GC/MS,
variando de 73 a 107%, avaliando as concentracdes
de 0,5; 0,25; 0,1 e 0,05 mg/L, valores estes
compreendidos no intervalo proposto pela EPA? (70 a
130%). A Figura 1 apresenta o cromatograma obtido
apos aplicar a técnica de extragcdo DMFS e posterior
andlise do extrato por GC/MS, com adicdo dos

padrdes analitcos na matriz sangue, na
concentragdo de 0,05 mg/L.
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Figura 1. Cromatograma dos padrdes analiticos
clorfenvinfos (A), fipronil (B) e cipermetrina (isbmeros
C, D, E e F), injetados no GC/MS apés aplicar a
DMFS, na concentracéo de 0,05 mg/L.

Conclusdes

A metodologia desenvolvida, DMFS-GC/MS,
mostrou-se sensivel, precisa e reprodutivel, para
analisar residuos dos acaricidas cipermetrina,

clorfenvinfos e fipronil em plasma bovino.

Agradecimentos

FAPESP e Embrapa Pecuaria Sudeste.

! DOREA E LOPES. Quimica Nova, v.27, n.6, p.892-896, 2004.
2 TOLOSA et al., J. of Chromatogr. A, 725, p.93-106, 1996.



