Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

METODOLOGIA PARA DETERMINACAO DE CAFEINA EM AGUAS

NATURAIS POR MISPE-HPLC-UV.

Raquel Gomes da Costa Silva* (PG) e Fabio Augusto (PQ). rgcsilva@igm.unicamp.br

Instituto de Quimica - Unicamp; 13084-862 Campinas, S&o Paulo.

Palavras Chave: cafeina, impressdo molecular, SPE.

Introducéao

O controle de poluicdo das aguas naturais e dos
esgotos domésticos e industriais sdo de extrema
importancia para os ecossistemas, consumo humano
e praticas agricolas. Para monitorar a contaminacéo
por esgotos domésticos podem ser necessarios
marcadores apropriados tanto para detectar como
para localizar as fontes ce poluicdo na &gua, sendo
que os mais utilizados séo os baseados em bactérias
como os coliformes fecais. Um potencial marcador
quimico para aguas residuais é a cafeina, que dentre
as metilxantinas existentes na natureza é a que mais
prevalece na dieta humana.® Foi desenvolvida uma
metodologia para determinagdo de cafeina em aguas
naturais usando HPLC-UV para separacéo,
determinagdo e extracdo em fase sdlida com um
sorvente impresso molecularmente para cafeina,
sintetizado por rota sol-gel, na etapa de extracdo e
pré-concentragéo.

Resultados e Discussao

Para o preparo do material sorvente 300 mg de
solucdo saturada de cafeina foi adicionada a uma
mistura contendo 100 mg de
aminopropiltrimetoxisilano, 500 mg de
tetraetilortosilicato e 220 mg de NH,OH. O material foi
gelificado a 40°C, pulverizado e peneirado de modo
que o tamanho das particulas variou de 75 a 100 pm.
A cafeina foi removida através de extracdo por
Soxhlet. Para o preparo dos cartuchos 100 mg do
material foram colocados em seringas de polietileno
(80 mm x 0,5 mm F;) e condicionados com 5 mL de
metanol e 5 mL de agua.

Para otimizacdo das condi¢cdes de extragcdo foi
utilizada uma solucéo aquosa 100 ngy L* de cafeina
para estimar os seguintes parametros: tipo e volume
do solvente de dessorgdo, vazdo de passagem da
amostra e solvente de dessorcdo. Os solventes
testados foram metanol, acetonitrila, 2-propanol e
etanol.

Os melhores resultados foram obtidos com uso de
metanol como solvente de dessor¢ao sendo que 3 mL
foram suficientes para dessorver o analito. As vazbes
testadas para passagem da amostra e solvente de
dessorcédo foram 2, 4, 6, 8 e 10 mL min*, sendo que
a escolhida foi 4 mL min™®, pois proporcionou o0s
melhores resultados. Foram avaliados trés valores de
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pH da amostra (3, 6 e 12), sendo que o pH 6
proporcionou as melhores respostas.

O cartucho contendo o material impresso foi
aplicado a amostras de &guas naturais. Foram
avaliadas as recuperacdes de cafeina em cinco
diferentes volumes de amostras de aguas naturais
(10, 20, 30, 50 e 100 mL) em 2 niveis de
concentracéo (50 €100 pg LY. Os resultados estéo
ilustrados na figura 1.
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Figura 1: Recuperacbes de cafeina em &guas
naturais dopadas com 50 e 100 pg L.

O limite de deteccao (LD) estimado foi de 30 ug L
! As recuperacdes variaram de 39 a 104 % para
amostras de agua dopadas com 50 pg L' (volumes
de amostra de 100 e 10 mL, respectivamente) e 67 a
142 % para amostras dopadas com 100 pg L*
(volumes de amostra de 100 a 10 mL,
respectivamente).

Conclusdes

O material sorvente impresso preparado pelo PSG
se mostrou adequado para extracdo seletiva de
cafeina proveniente de aguas naturais. Houve uma
diminuicdo nas recuperagbes quando se utilizou
volumes de amostra superiores a 50 mL. O material
possui alta durabilidade sendo utilizado mais de 100
vezes sem alteracdes no desempenho.
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