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Introducao |

A recente busca pelo emprego de técnicas menos
nocivas ao meio ambiente, tem priorizado as
técnicas minituarizadas, devido ao seu baixo
consumo de solventes.’ Seguindo essa vertente, foi
desenvolvida a microextracdo em fase soélida
(SPME), empregando uma fibra sintetizada a partir
de polimeros molecularmente impressos (MIPS)
com o intuito de obter fibras mais seletivas. Os
MIPs possuem a capacidade de reconhecer as
moléculas alvo por meio de suas cavidades, sendo
estas capazes de mimetizar o comportamento de
sitios de sorcdo dos receptores naturais, possuindo
as vantagens de boa seletividade, facil preparo e
baixo custo.’

O carvedilol (CAR) € um agente hipotensor nao
seletivo dos receptores B-adrenérgicos, os quais
diminuem o0s batimentos cardiacos, e dos
receptores a-adrenérgicos que promovem a
diminuicdo da resisténcia vascular periférica.® Desta
forma, neste trabalho relatamos a sintese e
caracterizacdo de uma fibra baseada em MIPs para
a determinacdo de CAR em fluidos biolégicos
empregando HPLC/DAD. O MIP foi caracterizado
por espectroscopia  infravermelho (FT-IR),
termogravimetria (TG) e microscopia eletrbnica de
varredura (MEV).

Resultados e Discussao |

O MIP foi sintetizado utilizando 0,4 mmol de &cido
metacrilico, 2 mmol de etilenoglicol dimetacrilato,
0,03 mmol de 4,4-azo-bis-(4-ciano pentaendico) e
0,1 mmol de CAR. Todos os reagentes foram
solubilizados em 1 mL de cloroférmio, 100 uL de
acetonitrila e 100 pL de metanol, formando a
solugdo de polimerizacdo. A solucdo foi colocada
dentro de tubos capilares com 0,53 mm de
diametro, para a formacdo do MIP em formato de
fiora, e deixada em estufa a 80 °C por 24 h. Por
meio de FT-IR foi possivel obter informacdes sobre
a estrutura quimica do material, sendo observadas
bandas em 1649 cm™, caracteristica de carbonos
com hibridizacdo sp?, a qual acredita-se que seja
proveniente de insaturacdes nos reagentes que nao
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foram consumidos. Além disso, foram observadas
bandas caracteristicas de carbonila, em 1729 cm™,
O-H, em 3563 cm™ e C-O em 1264 cm™ e 1160 cm’
! comuns tanto ao MIP quanto ao NIP. Por TG foi
possivel avaliar a estabilidade térmica do material,
sendo observado que a decomposicdo se da em
torno de 300 °C, ou seja, uma temperatura
relativamente elevada que permite concluir que o
polimero é termicamente estavel na temperatura de
trabalho. Finalmente, pelas andlises por MEV foi
possivel observar uma superficie porosa propicia
para processos de adsorc¢ao.

Utilizando o equipamento de cromatografia liquida
de alta eficiéncia com detector de arranjo de diodos
(HPLC/DAD) foi otimizada a separacdo dos
enantibmeros do carvedilol, utilizando uma coluna
Chiralpak® IA (100 x 4,6 mm; 3 um) e uma mistura
de metanol: etanol: agua: dietilamina (75:21:4:0,03,
viviviv) como fase mével. Outras condicBes foram:
temperatura de 35 °C e vazdo de 0,5 mL min™. A
separacdo dos enantibmeros do CAR apresentou
tempos de retengéo satisfatorios, bons nimeros de
pratos tedricos e boa resolucéo.

Conclusodes

A sintese do polimero mostrou-se adequada para
obtencgé&o das fibras de MIP e NIP. A caracterizacdo
destas fibras apresentou resultados condizentes ao
descrito na literatura. O método proposto exibiu
comportamento promissor para a utilizacdo em
técnicas de extracdo seletiva de CAR em fluidos
bioldgicos.

A separacdo dos enantibmeros do CAR mostrou-se
eficaz e favoravel para posteriores determinacfes
de em matrizes complexas.
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