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Introducao

A combinagao trimetoprima com sulfametoxazol
(SMX-TMP) tem sido comumente utilizada no setor
da agropecuaria leiteira para o tratamento de
animais visando prevenir infecgbes respiratérias e
mastite. Entretanto, o uso desses produtos pode
causar a presenca de residuos nao desejados no
leite, carne etc. O limite maximo permitido de
sulfonamidas em leite é de apenas 100 ug/kg, de
acordo com o cddigo de regulamentacao federal dos
EUA (FDA)'. Por esse motivo, a busca por técnicas
analiticas que sejam capazes de fornecer limites de
deteccao extremamente baixos tem sido cada vez
mais necessaria. Os métodos eletroana-liticos
satisfazem este critério e 0 uso de eletrodos de
diamante dopado com boro (DDB), combinando
suas propriedades Unicas com a sensibilidade da
voltametria de pulso diferencial (VPD), faz que se
possa alcancar limites de deteccao comparaveis aos
das técnicas cromatograficas. Assim, o objetivo
deste trabalho foi desenvolver uma metodologia
eletroanalitica para a determinagdo simultdnea de
SMX-TMP em tampdo de Britton-Robinson (B-R),
utilizando a VPD e um eletrodo de DDB.

Material e Métodos

Utilizou-se um eletrodo de DDB com dopagem de
8000 ppm de boro (CSEM, Neuchatél, Suiga). Para
obtengao de melhor resposta do DDB com relagao a
SMX e TMP foi feito um pré- tratamento anddico
(0,5 Alcm?, 60 s, H,SO, 0,5 mol L"). Solugdes
padrdo de SMX e TMP foram preparadas na con-
centragao de 1,0 mmol L em tampao B-R 0,04 mol

(pH 2). As medidas eletroquimicas foram reali-
zadas utilizando diretamente as amostras sem ne-
nhum tratamento prévio, sendo apenas diluidas no
eletrolito suporte (B-R 0,04 mol L™). Utilizou-se uma
célula eletroquimica com um adaptador especial
para fixar o eletrodo de DDB a célula, com auxilio de
um anel de borracha A area exposta do eletrodo era
de 0,62 cm® Um eletrodo de calomelano saturado
foi utilizado como eletrodo de referéncia e como
eletrodo auxiliar foi utilizado uma placa de Pt.

Resultados e Discussao

Apos a otimizagdo dos parametros de VPD (a =
40 mV, v=50 mV/s e rampade 5,0 V) em fungéao

das respostas voltamétricas dos compostos SMX e
TMP, curvas analiticas foram construidas para cada
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composto de acordo com os voltamogramas de
pulso diferencial de cada composto (Figura 1).
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Figura 1 - Voltamogramas de pulso diferencial para
diferentes concentragbes dos compostos.

Os valores de corrente de pico anddico regis-
trados apresentaram uma relagéo linear com a con-
centracdo para cada um dos compostos no interva-
lo de 0,10 umol L™ a 1,0 umol L. As respectivas
equagoes sao representadas por (ha/10° 8A) = 19,6 .
4,49 x 10° [TMP] e (lpa/10 A) =-2,19 + 0,478 x 10°
[SMX]. Os coeficientes de correlacdo foram de
0,999 (n= 3) e os limites de detecgao foram de 0,98
x 108 mol L™ (TMP) e 1,85 x 10® mol L™ (SMX) Os
limites de quantlflcag:ao foram de 3,27 x 10® mol L™
(TMP) e 6,17 x 10 mol L™ (SMX). Também foram
realizados testes (em ftriplicata) de adi¢cao e recupe-
ragéo aparente de TMP e SMX nas concentragdes
de 0,25, 0,45 e 0,70 umol L', com as recuperacdes
variando entre 98,8% e 106%. O mesmo procedi-
mento foi adotado na analise simultidnea dos dois
compostos, utilizando a metodologia de separagao
dos picos por deconvolugdo. As curvas foram
obtidas em trés condi¢des: a) equimolar; b) fixando
a [SMX] (0,20 umol L") e variando a [TMP] e c)
fixando a [TMP] (0,20 umol L") e variando a [SMX].
Todas as curvas obtidas apresentaram boa lineari-
dade (de 0,15 a 1,0 umol L") e as recuperagoes
aparentes variaram entre 91,6% e 118%.

Conclusées |

A partir dos resultados obtidos, pode-se concluir
que o eletrodo de DDB apresenta boa eficiéncia e
seletividade para a determinacdo simultinea de
TMP e SMX usando-se a técnica de VPD.
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