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DESENVOLVIMENTO DE METODOLOGIA PARA DETERMINAÇÃO DE
4-CLOROANILINA EM FRANGOS POR CROMATOGRAFIA GASOSA –

ESPECTROMETRIA DE MASSAS. ANÁLISE EM TECIDOS TRATADOS COM
DIGLUCONATO DE CLORHEXIDINA APÓS O PROCESSAMENTO TÉRMICO1
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1 – INTRODUÇÃO
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2 – MATERIAL E MÉTODOS

2.1 – Reagentes
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2.2 – Instrumentação
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2.3 – Preparo das amostras

2.3.1 – Tratamento com digluconato de clorhexidina
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2.3.2 – Processamento térmico de cortes de pei-
to tratados
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2.3.3 – Processamento de porções definidas de
pele tratada em forno de microondas e
autoclave
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2.4 – Método analítico
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2.5 – Limites de detecção, precisão e quantificação
por CG-EM
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2.6 – Robustez do método
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2.7 – Confirmação de identidade
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3 – RESULTADOS E DISCUSSÃO

3.1 – Método analítico
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3.2 – Validação do método

=� ��
��	� �	� �	�	�,2
� �
�
<�
�
� *
�� ��������
� 	

����%D%�	�
���
��	���!����.�����*���,2
�*
���� �%D%��;

�
��	��!�,-	�� ��*	!�
!	�� �
� LHB� *
�� �
��35	�� �	�	���!

�����
���
�����!��2
�	��!	�
�3
����5
�������	�
�.����*����
!
���/��*���5��*
!������
�	!K�����!	����5���	�� @���

�!
�

	�	��
����
�*��$������	����.�����*���,2
�����	���$����
���	��
�
<�
�
��!
�
��
��
�	��	!���
	������� �	��	�
�	��&!�
���	������!
��,2
�����	!�5�,2
�	��	����
��	��!��
,2
��
� 	#�!��
� *������;��!	����
�� �	!2
��	�	��&!�
�� 	��
���
�������
�������!��	���$	�	�	!�	��	���!
�	��
	��
��
�� !	���	!�,2
�
<���������	�	!
���,-	�� 	
��

��!��
*
!��*��������
���
��	��*
���	��/��@�	�
��O�*
��/�/4@�

TABELA 1.��
���
���	��������������������
���
�
������������
���� ���
�
��
�� ����
������
��

�����������	
����
�������������	���������
�� ������ ���
���	������ ��� ��
����
��

����&���	��	�5�!�K�����	�
� �	��	��	���J	P��	!
����
!�
��
������!� .�	�"
�5	���*	!	�,�� ��%��*�����5�� 	��!	
��� !	���	!�,-	���	�� ���%D%� 	����4�%D%�� �
��35	�� �	
	!!
��	�:@��;��!	����
���2
�"
�5	���*	!	�,��	����3����
���	��!	�
���	
�����35	����	�*
!��*���,2
��N
���
�������
�
� .�	� �� !	���	!�,2
����� �

��!��� *
!��*������� �


� ���%D%�*
��
��
!��
�.�	��
���	
�����35	����02
�"
��
5	���*	!	�,����%��*�����5��	��!	����!	�	��,-	���	��!
��	
������
��
�� �	��� �35	��� �	� *
!��*���,2
�� �	��
� 
��O
��*	!�
!� �� � @�� 
� .�	� ������� .�	� �� !	�	��$������	� �


<�
�
�*
�������*��+!����;��	��!	������
��	��2
�	
��
��
�
!�K����� �

� 
�� �!��<!�
�� ��$�����
�� �
!� 9=RWC�]
'��)���
����	!���
���	��&5	���
��O��	���<�� @�	
��	�
�	!
���,-	�� 
��	� �� �
��	��!�,2
� �
�� ������
�� 	��	E�
���*��#���	��%D%����$��

=��	��	��	�!
$���	��

��!
��.�	���!	���	!�,2
���
����
*!	����*���������	
�
!�	
��	�!	��	��	��	��
�
!�
�K������ �
� �9� �
� 	#�!��
� �.�
�
�� ��� 	5��
!�,2
� �

����
!

	���
���
��1
	!
��	���!��,-	���

�&���
���
!3�
�!��
� ��0���
�5
��
	������	�
���!����	
�!	%��
���!���
	���,2
��
�������
�������5�%	
��
���!���"
��	������


&%��������������,2
��	���!���"
��	������
5
�	������������
,2
��
� ���*��
��	� �+��
� ����!
���� 	#�!�,2
��;��	�� !	�
������
��������!�
�.�	�����
���,-	��	���$	�	�������

�!
�	��
	��
� ����3���
� �!	����
� �	!� �	%������� 
��
	#���	��
��
�!%	
��	��	%�!��,���
�5
��
	������	�
�
���!�����	*����
�	���!	�������,2
��
���!���"
��	������
�	
�	!���
�������!��!	��,2
��
�����
������&���	�

Cl

NH2

Cl

NH3
+

H+

H+

+

-

Nível de Fortificação  4-cloroanilina1 

(ng/g) Recuperação média (%) CV(%)2 

10,7 103 ± 4 3,6 

53,5 89± 7 8,3 

107,0 91 ± 6 6,1 

214,0 89 ± 5 6,0 

535,0 83 ± 3 3,8 

4280,0 80 ± 4 5,0 
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3.3 – Análise de 4-cloroanilina em amostras trata-
das com digluconato de clorhexidina

3.3.1 – Em cortes de peito preparados por pro-
cessamentos térmicos convencionais
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3.3.2 – Quantificação em porções definidas de
pele tratada e processada em forno de micro-
ondas e autoclave
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Tipo de processamento 4-Cloroanilina ( ng/g) 

 Média1  CV(%)2 

Não processada termicamente 20± 2 9,6 

Cocção em forno a gás 
convencional 200oC/2h 

133 ± 14 10,2 

Cozimento em panela de 
pressão/ 1h 

19 ± 1 4,6 

Fritura em óleo de girassol 
180oC/15 min. 

1628 ± 108 6,6 

 

Tipo de processamento 4-Cloroanilina ( ng/g)2 

 Média  CV(%)3 

Não processada termicamente 9 ± 0 4,6 

Forno de microondas 700W  
potência 50%/10min 

51 ± 14 27,2 

Autoclave 121oC/1 
atmosfera/30 min. 

64 ± 8 11,8 
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3.4 – Confirmação de identidade

���!	�	�,���
��3
���

�	����!	��	�����
���!����	��



��	��	��!
���	�
�������
����!2
�	����$�$��
�	���0C��/�
�	!
���!�
�����	���*���,2
��
�����
���
���!

��
%!�
��
�����

��!������E
���	
�
���	�!	�	�,2
��
�������
��



��������N
���
�*�!
�������!	�	�,�������������

��!��
�!��������

�78�9����	��	���+���!
�	���
	��
��<!
��
�
��0����

��!����
��!
�	��2
�*
!�
�	��
��!��
�����
�
�

��	
�
��	�!	�	�,2
�	.��5��	��	��6����

>
� �!

��
%!�
�� �3���
� �	� �

��!�� �!������ �


78�9�	���$
	������
��!
�	���
	��
��<!
��
��*!���!��	

+�	
��	�%�!���
���� ��D�:�
����
���<���!	�	����
�������
���������=�	��	��!
��	�
������!	*	!	��	��
����
��

��	
�
�
��	�!	�	�,2
�	.��5��	��	�6����	�
�!	��	���5
�	��	��!

���$�$��
�	���0C��/���
�	
��	!�
$�	!5��
���������������

FIGURA 5A.�#�������������
������
����������������:���7�.; ���<

���
�
� �������������������������
� �����
�������
�����
��
�����
�� �
���
����������0@-�#20*����������#&�'(�:+#%A
7-
8<���������)�*�(+�:,-����-�.*������
�����
��
�-�.*/<�
�����
�������
�)
���������������
��
�0�-�12�������������
������	���
� �
��
���������� ��3
���� 
� �������$�����	�� �����
�����������
����
����������0-�20.*�1��A���
����������
������������
�
����������
������������=
�����������
�
����
��������� ��� �������������
� �� ��������

 

si
lo

xa
no

  



��������	��
������
	�������
�������������������������	����  �����������������

����������	
�	�	
�����
��	���
��
�������	�����	
�

��	����
���
��
�
��������
����	
��

	��	��
�������
�
������

FIGURA 5B. '��
������
�������� :�����+#%A�7-�
8<� �
�
�
��
�
��������� ��
������������������������������ :���7�.;����<���
������������� �
� �
�
� �������� ���� ������������ �

�����
������� 
� ��=�
����� B� �������� 
��  �
�� �
� ��������� 

��������	�� ���� 
��
����� ��� =�=����
���A5+C9@� :���
����<�

4 – CONCLUSÕES

` =�
<�
�
��	�	�5
�5��
���!	�	��
��	*�����������	��
��$������	�	�!	�	��$������	���	.��������!������&�
���	��	����	
��

��!����	��	�	��	�*!��%
��=��!
�
�	��
	��
��
�	��	!� �
����	!��
� !
$���
���	5	��
�
��	!� �

������!	���,-	������	�������	��
!!	�
,2
� �	� �9� �
� 	#�!��
� �.�
�
� 	� 	5��
!�,2
� �

����
!

	���
�

` �	��
�	
�5��������!	�	�,���	�!	�3��
���	����	

�

��!����	��	�	��	�*!��%
��!�����+��
��!���
	��
�
� �

�
� ����������	�� !	�

	�����	��
��
��!
�	
!�%
!
�
��
���35	����	��	��

�
��
������
��,-	�
�	�78�9�����
�	�����5	�"�
����	!���������������
!	��
	��	� �
�� ���
	��
��

�` =��!
�	���
	��
��<!
��
��	�*!��%
���
�	�!	����
��!�����	�

�
��,2
��
�78�9��*
!
���
������

���!


5	!��� �
��	��!�,2
��	� !	�3��
���	���
�!	�	��	������

��!���!�����
���5	�
	��	�
!����
�
����� �
��,2
�������������!�� 
� �!���
	��
����
��!��,���

` �
����	!���
��	�
��
�	�������+#��
�������	����
��
��$������	��	������!	�	�,��	
� *!��%
����+�� �!��
��
	��
� �<!
��
�� !	�

	�����	� .�	� ��� ��*
!
��
,-	�� %	!����� �
� �!	�	��	� 	����
� �	E�
� �	5����
	
��
����	!�,2
�.����
�����5����,2
������������
,2
� �
�78�9� �


� ����������	� �	� ��!��,��� 	

�$��	�
�!
���	� �5	��

5 – REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

D0E� F�5C5+)� �)%�(%#G�G'5%�� Office of the British
Pharmacopoeia�� 1�����>� )
�� (�3
��HI�� +������
�H
G����
�� ��� 0�� ,9@� ���� 099,�

D.E� F�GJ&)%(�� 1���?� #)'A&��)�?� �5CC(%A��K�%�� +
������

������
��������
� ��L���� �����������������
����� ���
��
� �
�
���������� ��� ������
�����
� ��� ������ �
���
��������
��J. Chromatogr.�� ��� ,@,�� ��� ,;*�,7,�� 09@;�

D,E� #))%F�%�� ��+�?� C)G(�+G(�� (�?� '1M'11�� (���?
&'�K'A�� $���� C������H� ��� ��������������
� ��� ����� ���
���
� Food Chem. Toxicol.�� ��� .@�� ��� 0-�� ��� 707�7..�
099-�

D�E� #))%F�%����+�?�)JNN�� O�'�?�)%+'(%A�� O�K�?� '1M'11�
(���?� �'C'�+�� %�#�� #�������
�����H� ��� ��������������

���������������
� Food Chem. Toxicol.�����.9�����.����
009�.��� 0990�

D*E� #GPJ%�C�� 8�?� )'AA5GA��(�#�� C���
��
�
������������
��� ������������
�� ��� 
�������
�����Q��
��� ������ �����

����
�
������
��� ���� ��L���� �������������H�Q����J8
���� 
�
�����
������ �
�
�������Chromatographia� ��� ,7�
��� 7�@�� ��� ,9.�,9@�� 099,�

D;E�$%85'+��&�'�?� N�%A#5+�� O�?�(%�C5A�� %���?� �G+'�� N�1�?
+M%5A�� &�� 0>;�����I���������
�H�����������
���

:R)�=����
S<�� 1�=������H� ���
���������� ��� �� �
Q
����=���
����� ��
��� ��� ����� ���
��H�� British J.
Pharmacol.,� ��� 9�� ��� 09.�09;�� 09*��

D7E� $'� F%1J&'�%�� T�&�?� &G5#G1'%��(�%�?� F%��5G�� ��O�
$
�
���������� ��� ��������������
� ���� ����������
�H�
��
�� ��� ���
H� =H� ��L���� �������������H� Q���

�
�����
������ �
�
������� J. Liq. Chromatogr. and
Related Technol.�� ��� .-�� ��� 0-�� ��� 0*90�0;-,�� 0997�

D@E� $'� F�J5A�� 1�+�?� OG+'�)U�� ��$�?� �%M15+TUA�� O�F�
+����� ����
� (����
���������� ��� �����H����� %�������
%���
�� �����F���������� N�������Anal. Chem.�� ��� 7-�� ��
9�� ��� 09@;�099.�� 099@�

D9E�$5�#G�#5%��%�?�+%(�'�5�����$
�
�������������������������

����
�� ��� 
�������
����� Q��
��� =H� �
�
����
� 
���������
Q���� �Q�� ������ ��� ����
�� ���� ��L���� �������������H�
Anal. Chem.�� ��� ;.�� ��� 0��� ��� 0�9-�0�9��� 099-�

D0-E�$OG+%A��$�?�N%�%O�T%$%)��(�%��1�L�������������������
�
�
������������� ������
������
�������
�� ��� 
�������
����
Q��
��� ��� ���������
�� ����
� �
�
��� ������ �����
������

��
���������
������"�������Chromatographia�� ����0�����9�
0-�� ��� *;@�*7.�� 099*�

D00E�$G52$5�G%��Autorização de uso de produto� :%J�<�A�
.**299�� F���
����� $N��(�����!���� ��� %����������� 
� ��
%=���
���
����� 0999�

D0.E� $GJF��M�)�?� �J)1�� $�$�?� )%�C�� F�?�(')'15#�� ����?
�'8'11'�� 1�K�� &����
��� ��L���� ���������������
�
����� ���� ��
� �
�
���������� ��� ������
�����
� ���� ���
�
���������� ��������� ��� =��V����
������ J. AOAC Int.�
��� 79�� ��� ,�� ��� ;,;�;,9�� 099;�

D0,E� N$%�� Pesticide Analytical Manual>� �����=
�"����
:0@-�,77�� 0@;�.---<�� M���������>� N���� ���� $���
%�������������� �� J+'�%�)
��L����
���� 0.2@.�� .---�

D0�E� N5AT5�� (�?� #G+C%�� #�� (����=���������� �������������
��� ����� ����
������ �������� ��
�
����
��
����
���Riv.
Soc. Ital. Sci. Aliment.�� ��� @�� ��� ��� ��� .*@�.;0�� 0979�

D0*E�&%815#K��M�K��)�������
��������
���L�������������������
����H���� ���� ������
�����
� ���� ��������������
� ������ �
��
�����H� ������� ���� �� ���������
�����H� �
�
������ J.
Chromatogr.�� ��� ;.,����� .�� ��� ,7*�,@-�� 099.�

D0;E� &%815#K�M�K�?� $%85+�� ��K�� &��� ���������������
�
�
���������� ��� ��������������
� ��� �� ������
�����

����������
������������ �������� ����� ��������� �����
�������. J. AOAC Int.�� ��� 77�� ��� ,�� ��� *@,�*@;�� 099��

D07E� &G11U�� 5�?� )1%85#%�� ��� C�
� ���
� ��� �
�����=��� ��� ��

A����������� ��� ��������������
�� Biochim Biophys.
Acta�� ��� 7;-�� ��� 0�� ��� ;9�7;�� 09@,�

D0@E� )G�M5CT��M�� '���������� ��� ����H�������
������ ��
�
���� �
��������� ��� ������ ���� �������Anal. Chem.�� ��� *��
��� 0�� ��� ;7%�7�%�� 09@.�

D09E� O%(5A'C�� N�?� $'1%CC�'�� 1�?� $'1�G�C'�� O���?�(G'+�
%�� '��
��� ��� �
��
�����
� ��� ��
����"������ ���� �)� ��
���=����H� ��� ������
�����
� ��� ���������� Pharm. Acta
Helv.�� ��� �*�� ��� ;-�;,�� 097-�

D.-E� K%#(%��� ��?� �5+C1�� O�?� (5KJ1%�� 5�� C�
� 
��
��� ��� ��
������������
� ��� �
�V��H�
�� ��� ��

�� �
����
���� =����



�� ��������	��
������
	�������
�������������������������	����  �

����������	
�	�	
�����
��	���
��
�������	�����	
�

��	����
���
��
�
��������
����	
��

	��	��
�������
�
������

���
�� ��
� ��������������=������ �
��� ����������.
Immunopharmacol Immunotoxicol� ��� 07�� ��� ,�� ��
*77�*@��� 099*�

D.0E� K%C%GK%��)��$
������"������ �
�������� ���� ��
� �
�
����
������� ��� ����
�� =H� ���� �������������H� ���� ��
��
������������� ��� 
�������
����� ����H����� J.
Chromatogr. A.� ��� 7,,�� ��� 09�,��� 099;�

D..E� K'5C)�� 1�)�?� #�J(('CC��M�?�$''&%A� O���� O�?� 15FFU�
��%�?� C%U1G��� O�K�?� M'AC1'��� &�� ��������
�� ��

�������
����� ����H�����Anal. Chem.�� ��� **�� ��� ..0-�
..0@�� 09@,�

D.,E� KG)1F'#K'���&�� C����� ������������� ��� ������
�����

����������
��Deutsche Zahnarztliche Zeitschrift� ��
���� ��� ��� ��� .7,�.7;�� 09@9�

D.�E� 1GA&�� &�1�?�M5A'NG�$A'��� O�$�� 1����� ��� �
�
������
%� ����
�� ���V� ��� ��
� 5J�%#� �
����������Anal. Chem.�� ��
**�� 70.%�7.�%�� 09@,�

D.*E�(%#)%$G����%��Microbiota bacteriana no processa-
mento industrial de frangos e sua influência na vida
útil de carcaças refrigeradas. 099.��0;;���� :$��������<
N�������
� �
� #�W������ N�����W������2J���
������
� �

+	�� ������ :J+�<�

D.;E� (J11'��� 1�?� N%CCG�'�� '�?� F'AN'A%C5�� '�� $
�
����
������� ��� ��������� ����
�� =H� ������ ����

(����
���������� ���� ���� �������������H�����
��
�����
��H� ���Q��
�� �����
��� J. Chromatogr. A.�� ��
790� :0X.<�� ��� ..0�.,-�� 0997�

D.7E� A%&%U%(%�� C�?� K5KJ&%M%�� K�� 5����
��
� ��� ��H���
���� =�V���� ��� ������������� �
����
. Japan J.
Toxicol.�� ��� ,@�� ��� 0�� ��� 7@�@,�� 099.�

D.@E� �%+(J++'A�� )�C�?� G('1#T'AKG�� A�?� N�5'$(%A�
+�K�?� (#�)'�+GA�� F���� $
�
���������� ��
������������
�� ��� =���
����� ������ ������ �������
������

�������������H�Q����J8� �
�
�������J. Chromatogr A.�
��� 709�� ��� .�� ��� �,���,7�� 099;�

D.9E� �'UAG1$+�� O�'�N�?� ��%+%$�� %�F��(%�C5A$%1'�� C�

'����� ����������
���� 1�����>� C�
� �������
������
��
���� � 09@.�� ***��

D,-E� �5#)%�$�� %�?� '1F%T��(�?� %A$'�(%AA�� &�� $
�
����
������� ��� ��������������
� ���� ������
�����

����������
� =H� ��������� �
�
��
������
� �����
�
��������
� ��L���� �������������H�� J. Chromatogr.
CHROM� ��� 0;�� ��� @7-�� ,*;�,*9�� 09@��

D,0E� �G$�5&J'T�� '�?� $'� F%1J&'�%�� T�&�?� &G5#G1'%�
(�%�?� F%��5G�� ��O�� )�1#2����
�����H��
����� ���� ��

�
�
���������� ��� ��
� �
������
� �����=
�"����� ���� ���
��3��� �
��=����
�� .�;���������=
�"����
�� ��
��������
�H���
��� ���� ��������������
� ��� ���
���H
������
���J. Liq. Chromatogr. Related Technol.�� ��
.0�� ��� 0.�� ��� 0@*7�0@7-�� 099@�

D,.E� +%A)J'T%�� ��(�8�� Efeito do digluconato de
clorhexidina e tiabendazólio no controle da podri-
dão causada por Penicillium expansum em maçãs CV.
Fuji e Golden Delicious>� �
��� ���� �!������� '(F�%�%�
#A�NC�� �
������� 0990�� ;��

D,,E� C'��%��A�A�?� 1'AT��&�?�&%�#5%�� +��Avaliação do uso
do digluconato de clorhexidina na conservação de
carcaças resfriadas de frango>� �
��� ���� �!������ ������
�
������� +�����(����>� #
����� �
� #�W������ �������� J���
�
������
� N
�
���� �
� +�����(������ 09@9�� @��

D,�E�J+'�%���J���
��+���
��'�������
���������
������%�
��H�
Reregistration Eligibility Decision - Diflubenzuron�
M���������>� '�%� 7,@���97�--@�� 0997�� 099��

D,*E�J+'�%���J���
��+���
��'�������
���������
������%�
��H�
0999��$����=
�"������ ���
����
�� ���� �
����
�� Y� 0@-�,77�
:%�� ��� �209299<� “����>22QQQ�
������2N
������2� '�%�
�'+C2� 09992� %����2� $�H�092� ,77�� ���S�

D,;E� 85#'AC'�� '�?� CG1'$G�� (�#�N�� %�����
� �
� �

������������ �
� �����
������� 
�� �������� ��������� ���
�
�� 
� �� �� �� ����"
���
����� ���
�
������ ��� Z855
#GA&�'++G� F�%+51'5�G� $'� #5[A#5%� '� C'#AG�
1G&5%� $'� %15('ACG+�� @� �� 0-� �
� %������� N�����
"��
#'�� .---�

D,7E� UGJ$'A��M�O�� +�����������(
������ N��� #�
������� 5�>
M
��������&�C. Use of Statistics to develop and
evaluate analytical methods� %��������>� %����������
���G�������� %���H������ #�
������� 09@*�� ��� 7@�@;�


