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Introducao

Atualmente, o Brasil vem ocupando posicdo de
destaque na produgdo agropecuaria € na
exportacdo de produtos de origem animal.
Entretanto, fraudes de adulteragdo do leite,
contribuem de forma negativa para a imagem do
Brasil. Desta forma, o mercado internacional torna-
se cada vez mais restritivo e exigente quanto a
comprovacdo da qualidade e seguranca alimentar
dos produtos exportados. A presenga de residuos
de medicamentos veterinarios em leite bovino em
concentragbes acima dos limites méximos de
residuos (LMRs) podem causar efeitos adversos ao
homem, como por exemplo, problemas auditivos

(estreptomicina), reagbes  alérgicas, choque
anafilatico em individuos sensiveis, resisténcia
bacteriana, dentre outros. Desta forma, o

monitoramento de tais residuos é muito importante e
visa, principalmente, a protegdo do consumidor.
Diante do exposto, este trabalho tem por objetivo
desenvolver e validar um método para determinagao

simultdinea e  quantitativa das  seguintes
sulfonamidas em leite bovino: sulfadiazina,
sulfatiazol, sulfametazina, sulfadimetoxina,

sulfacloropiridazina, sulfadoxina, sulfaguanidina,
sulfamerazina, sulfametizol, sulfametoxipiridazina,
sulfanilamida, sulfapiridina, sulfaquinoxalina e
sulfixozazole. Para tanto serd utlizado um novo
método de extragdo denominado ELL-PBT (extragdo
liquido-liquido com particAo em baixa temperatura)
e, para quantificacdo, a técnica de cromatografia
liquida de alta eficiéncia acoplada a espectrometria
de massas sequencial (CLAE-EM/EM). Pretende-se
que todas as sulfonamidas acima sejam
determinadas a partir de uma Unica corrida
cromatografica e que o método, ap6s sua validagéo,
seja incluido na rotina do Laboratério Nacional
Agropecuério (LANAGRO-MG.

Resultados e Discussao

Experimentos iniciais consistiram no
estabelecimento das melhores condicdes
cromatograficas (fase moével, principalmente) e
espectrométricas (definicdo das transicdes de
fragmentacdo dos ions  precursores) que
proporcionaram o melhor sinal analitico (pico
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cromatografico) para todas as sulfonamidas (acima
discriminadas), as quais foram detectadas em
apenas uma corrida cromatografica. Amostras de
leite bovino (branco), uma matriz extremamente
complexa, foram dopadas com as sulfonamidas e, a
seguir, procedeu-se o procedimento de extragdo
ELL-PBT. A técnica consiste na adicdo de
acetonitrila a amostra numa proporgdo de 2:1 (v/v).
Forma-se uma fase liquida Unica composta por agua
e acetonitrila. Resfria-se a mistura a -20 °C e o
material solido é precipitado e aprisionado na fase
aguosa congelada. A acetonitrila, de temperatura de
congelamento igual a -46 °C, permanece liquida e
pode ser facilmente separada. Resultados obtidos
mostraram que as sulfonamidas foram extraidas
com oOtimos indices de recuperagdo e as curvas
analiticas apresentaram excelentes linearidades. Os
cromatogramas apresentaram picos bem definidos
para todas as sulfonamidas indicando que a técnica
ELL-PBT possibilitou a obteng&o de extratos limpos,
dispensando qualquer procedimento posterior de
"clean up". As proximas etapas do trabalho
consistem na validagdo completa do método e sua
aplicacdo na analise de amostras de leite bovino
encontradas nos estabelecimentos comerciais.

Conclusodes

Os resultados preliminares mostraram que a
técnica ELL-PBT pode ser utilizada
satisfatoriamente  no  processo de extragcdo
dispensando as etapas de “clean up” das amostras
de leite e que a técnica de CLAE-EM/EM apresentou
alta sensibilidade e seletividade, possibilitando a
andlise das 14 sulfonamidas de modo rapido e
confiavel.
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