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Introducéo

Sulfonamidas sdo antibiéticos, que
assim como outros medicamentos, tém sido
administrados ao gado leiteiro. Uma consequéncia
desta préatica € a ocorréncia de residuos desses
medicamentos no leite. Segundo a ANVISA, sédo
controlados sulfatiazol (1), sulfametazina (2) e
sulfadimetoxina (3) com um limite maximo de residuo
de 100 ny kg™ para o somatério dos trés farmacos.
Um problema fregliente na andlise cromatografica de
matrizes complexas como o leite é a presenca de
interferentes. Quando isso ocorre, uma alternativa é
a derivatizacdo do analito. No caso das sulfas, uma
maneira € o preparo dos sais de diazbnio e o
acoplamento com compostos aromaticos formando
diazoderivados, os quais absorvem na regido do
visivel.
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Esquema 1 — Formacdo dos diazoderivados de
sulfatiazol (1), sulfametazina (2) e sulfadimetoxina (3)

Neste trabalho, descrevemos o
procedimento de derivatizacdo de 1-3 via acoplamento
dos respectivos sais de diazénio com resorcinol @),
esquema 1, e a pesquisa das condicbes
cromatograficas de analise.

Resultados e Discussao

A extracdo do analito foi executada
em cartuchos EFS Nexus®. Um volume de 2 mL de
amostra (branca ou fortificada com 100 ny L de cada
uma das trés sulfas) é adicionado no cartucho de
extracdo. A fase sélida é eluida com metanol. O
extrato é seco por adicdo de sulfato de sédio anidro,
filtrado e o solvente evaporado. A derivatizacdo €
conduzida nas condi¢cdes descritas a seguir. O
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extrato seco obtido é dissolvido em 0,3 mL de uma
solugdo 20 % de HCI sobre banho de gelo. A seguir,
0,2 mL de NaNO; ag. 1 % é adicionado. A mistura é
mantida em agitagcdo sobre o banho de gelo por 5
min. Apéds, 0,5 mL de solugdo metandlica de
resorcinol 1 % é adicionado sobre os demais
reagentes. O baldo é retirado do banho de gelo e a
mistura mantida em agitagdo a temperatura ambiente
por 30 min. Por fim, o liquido contido no baldo é
filtrado através da membrana de nylon e encaminhado
para andlise.

Os derivados s&o analisados por
HPLC em coluna analitica Zorbax Eclipse XDB-C8
nas seguintes condi¢des de eluicdo: MeOH 38 % em
KH,PO, ag. 0,01 M com gadiente a partir de 9 min
alcangando 50 % em 11 min., a 35 °C, com vaz&do
inicial de 2 mL min™ crescente até 2,5 mL min™* em 4
min. O detector é ajustado para leitura a 430 nm.
Nestas condicdes, os derivados de 1, 2 e 3
apresentam t; de 8,1, 105 e 153 min
respectivamente (figura 1). Ensaios preliminares
forneceram recuperagdes de 74 % para 1, 58 % para
2 e 60 % para 3.
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Figura 1 - Cromatogramas de uma amostra de
leite branca (azul) e de uma amostra fortificada
(vermelha) preparadas por EFS.

Conclusoes

A extracdo do leite em fase sélida
seguida da derivatizacdo das sulfonamidas via sal de
diazbnio possibilitou a obtencdo de cromatogramas
isentos de interferentes na regido no tempo de
retencdo dos diazoderivados. O método permite
recuperacbes de moderadas a boas para as trés
sulfas.
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