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Introducao

A extragdo em fase sélida (SPE) é a uma técnica de
extracdo abordada atualmente por apresentar
inUmeras vantagens como: altos fatores de pré-
concentragao, facil regeneragao da fase solida, facil
automacdo e nao faz uso de solventes organicos
toxicos. Dentre os materiais utilizados na SPE tem-
se destaque para os polimeros molecularmente
impressos (MIP) e os materiais de acesso restrito
(RAM). Os MIPs consistem em polimeros que
possuem cavidades seletivas que sdo formadas
pela interagdo do mondmero com a molécula
molde. Apesar de serem seletivos este tipo de
materiais ndo possuem eficiéncia na exclusao de
macromoléculas. Os materiais RAM possuem
superficie hidrofilica capaz de excluir
macromoléculas com eficiéncia, entretanto possuem
pouca seletividade.” Neste sentido, o presente
trabalho visa sintetizar um MIP-RAM para &acido
félico (AF) a fim de utiliza-lo como adsorvente para
determinagdo de acido folico em amostras de leite
por HPLC-DAD. Com o sistema de extragdo em
fase solida usando o MIP-RAM obtém-se um
cromatograma mais limpo e, por conseguinte
aumento da vida util da coluna cromatografica.

Resultados e Discussao

O polimero foi sintetizado com base na literatura
com algumas modificagées.>* A influencia do pH do
meio na adsorgao de AF foi avaliada em batelada e
o pH 1,5 apresentou maior porcentagem de
adsorcdo, devido a formagdo de ligagbes de
hidrogénio entre o AF e o polimero. A seletividade
do material foi avaliada em batelada utilizando
solugbes binarias de AF: concomitante (cafeina,
acido durico, 4-aminobenzamida e paracetamol),
neste estudo os coeficientes de seletividade
relativos encontrados foram de 1,82, 1,33, 4,37 e
1,53, respectivamente. A eficiéncia de exclusao de
macromoléculas do material foi avaliada pela
percolagdo de uma solugdo de albumina sérica
bovina (BSA) em MIP-RAM e MIP. O material com
maior eficiéncia na exclusdo da proteina foi o MIP-
RAM (60,59+2,09) em comparagcdo com o MIP
(44,1115,41%).
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O MIP-RAM sintetizado foi utilizado para rechear um
cartucho (100 mg) e as etapas do procedimento de
SPE foram otimizadas. A extragdo do AF das
amostras de leite consistiu em percolar 10 mL de
agua ultra-pura pelo cartucho contendo o MIP-RAM.
Posteriormente, 10 mL leite previamente tratado
com hidréxido de potassio (responsavel pela
saponificagdo dos acidos graxos) e com acido
tricloroacético (responsavel pela precipitacdo de
proteinas e ajuste de pH) foram percolados pelo
cartucho e finalmente foi realizada a eluicdo do AF
com 1 mL de uma solugdo de acetonitrila: tampéo
acetato 0,266 mol L™ pH 5,7. O método proposto
apresentou fator de pré-concentracdo de 2,19
vezes, limite de deteccdo de 1,45 ug L' e de
quantificacdo de 4,83 ug L". A aplicabilidade do
método proposto foi avaliada a partir da
determinacao do AF presente em duas amostras de
leite em pd. Os resultados obtidos pelo método
proposto de extragdo foram concordantes com
aqueles declarados pelo fabricante.

Conclusoes

A partir dos resultados obtidos verificou-se que o
material sintetizado € um material seletivo para AF e
eficiente na exclusdo de proteinas. Além disso,
observou-se satisfatoria limpeza dos
cromatogramas, sem a necessidade de incluir a
etapa de lavagem no processo de extragdo. O
método de SPE proposto apresentou baixos limites
de detecgcdo e quantificagdo com fator de pré-
concentracdo de 2,19 vezes, apresentando-se
também eficiente na determinagao do AF presente
em amostras de leite em po.
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