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Introducéo

Em meio as diversas categorias de farmacos, os
antidepressivos estdo entre os que tém apresentado
maior aumento no consumo nos (ltimos anos.
Devido ao seu uso e persisténcia, sdo encontrados
em aguas superf|C|a|s e subterraneas, bem como
nos sedimentos®. Sua influéncia ecotoxicolégica é
praticamente desconhecida. Diante disso, propdem-
se o0 desenvolvimento, otimizacdo e validagdo de
metodologias  analiticas para  determinacéo
simultidnea de antidepressivos enfatizando métodos
cromatogréaficos e microextracao.

Metodologia

Antidepressivo Investigado: Inibidor seletivo da
recaptacdo de serotonina (ISRSS) apresentado na
Figura 1.

Figura 1. Antidepressivo usado na pesquisa.
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A solucéo padrao foi preparada na concentracdo de
500 mg L em agua ultrapura. Para a curva
analitica foram preparadas soluc¢des padrdo na faixa
del1a20mgmL™

Instrumental: Cromatografoallqwdo Waters" 600
Pump, detectores UV (A¢t=275 nm) e FD (Aexi=230
nm, Aem=300 nm), colunas XTerra® C18 5um
(4,6x250 mm) e Phenyl 5um (4,6x250 mm).

Fase Movel: Diferentes composicdes de fases
moveis foram avaliadas, todas em modo de eluigédo
isocratico, para separac;ao dos farmacos. O fluxo
mantido de 0,8 a 1,0 mL min™

Extracdo e Recuperagao. Foi utilizada uma
amostra de sedimento liofilizado e peneirado em
malha de 32 mesh, coletada em uma nascente
preservada e isenta de poluicdo antrépica.

Resultados e Discussao

Fase Movel: A condicdo que apresentou melhor
resolucdo foi Acetonltrlla/NH4OH 0,02% (80:20),
fluxo 0,8 mL min™ empregando a coluna XTerra®
C18 5um (4,6 x 250 mm).

Na Figura 2 é apresentado um esquema da
extragdo proposta. A curva analitica e alguns dos
cromatogramas sao representados na Figura 3.

Figura 02. Procedimento de extragéo.
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£ Aquecar em Micro-ondas 15
poténcia SW (3x)

H. Avolumar em balSe de 10mL F. Centrifugar 1500rpm por 2min

@saparar o sobrenadante

G. Filtrar as fragdes em membrana
Nylon o,45um

Extracéo e Recuperacgéo: Planejamento
experimental Box-Behnken com 13 corridas
combinando solventes (ACN ou MeOH), pH (&cido
ou basico) e tempo (10 ou 20 min). As melhores
respostas foram avaliadas pela recuperacéo.

Figura 03. a) Cromatograma padrdo, b)
Cromatograma recuperagdo, c) Cromatogramas

curva, d) Curva Citalopram.
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As melhores recuperacdes (54 a 84%) ocorreram
nos ensaios com tempo de 15min, usando
MeOH/HCOOH 0,1% na propor¢cdo de 75:25% da
fase extratora.

Conclusodes

Serédo realizados novos experimentos para otimizar
a composicdo da fase extratora empregando HCI
para pH mais acidos, além de um niimero maior que
trés fracdes de extragbes no micro-ondas. Para
minimizar o efeito matriz serd preparada uma curva
na presenca do sedimento.
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