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Introducao |

Fitoestrogenos sdo agentes estrogénicos de
origem natural e sdo encontrados em diversos tipos
de plantas principalmente na soja; esses compostos
tém acao bioldgica similar aos estrogenos naturais e
sintéticos. Sendo o Brasil 0 segundo maior produtor
de soja do mundo e possuindo vastas areas de
plantagdo  proximas as  principais  bacias
hidrograficas. O objetivo do trabalho foi de
desenvolver um método por CLAE-UV usando
extragdo em fase sélida (EFS) para simultanea
identificacdo de genisteina e daidzeina, principais
fitoestrégenos da soja, em agua superficial.

Experimental |

A resposta do sistema analitico foi avaliada pelo uso
de solugdes padrdo, em metanol, contendo
genisteina e daidzeina (Sigma-Aldrich, 98% pureza)
em concentragbes entre 0,02 a 20,0 pg mL". As
condicbes cromatograficas otimizadas para o
sistema CLAE/UV, Varian 920 LC, incluiram: coluna
RP-18 (5 um, 150 x 4,6 mm); volume de injecéo de
20 pL; deteccdo em dois canais de 249 e 260 nm;
eluicdo em gradiente com ACN/H,O com 0,1% de
acido acético seguindo a programacao 10 a 65% de
ACN até 10 min, 65% a 100% ACN em 5 min. Vazao
de 1 mL min™.

O preparo da amostra para analise incluiu SPE em
cartucho polimérico (Strata-X, Phenomenex,
200mg/6mL), pré-condicionado com 3 mL de
metanol e 3mL de agua milli-Q. 1 L da amostra
(testemunha-agua sem fortificacdo; agua de rio
fortificada e branco de laboratério-agua de torneira)
previamente acidulada com &cido acético (2% do
volume total da amostra), foi passado pelo cartucho
condicionado. A seguir, o cartucho foi lavado com 3
mL de MeOH/H,O (5:95, v/v). Os analitos de
interesse foram eluidos com 6 mL de ACN/MeCOH
(50:50, v/v), o eluato foi seco sob fluxo de N, e 0
residuo re-solubilizado em 350 pL de metanol e
submetido a analise por CLAE-UV, nas condicdes
otimizadas.

Na avaliacdo do desempenho do método (validagao)
empregaram-se amostras de agua de rio (entrada
da ETA-Araraquara) fortificadas com os analitos em
3 niveis de concentragéo: 17,5; 35,0 e 350 ng L. A
fortificacdo foi efetuada sobre as amostras sem
nenhum tratamento prévio, deixando-se em repouso

32° Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

ao abrigo da luz e sob refrigeracdo por 6 horas,
antes do processamento e andlise. Todas as
andlises foram efetuadas em ftriplicata.

Resultados e discussao |

O sistema analitico apresentou resposta linear em
todo o intervalo estudado (0,02-20,0 ug mL'1), 0s
pardmetros da equacdo de reta e os limites
calculados a partir dela estdo na Tabela 1. Estes
valores sdo concordantes com trabalhos da
literatura com o mesmo tipo de sistema
cromatografico.

Tabela 1: Resposta do sistema analitico (CLAE/UV).

t Equacdo da reta (R%) | LDeq

Daidzeina 9,19 y=142,63x — 1,979 0,01
(0,9999)

Genisteina 10,51 y=134,62x — 4,5183 0,01
(1,0000)

LD= limite de deteccdo do equipamento e LQ= limite de
quantificagdo do equipamento em pg mL™, t, em minutos.

O método analitico otimizado apresentou
seletividade, exatiddao (recuperagdo > 82%) e
precisdo (CV < 10%), para concentracdes da ordem
de ng/L dos analitos em &gua de rio (Tabela 2),
também em concordancia com dados da literatura
para estas moléculas.

Tabela 2: Recuperacao obtida a partir da andlise de agua
de rio fortificada com os analitos (n=3)

Nivel de fortificacdo (ng L")
? 350

175 | 35,0
% Recuperacao (CV,%)
Daidzeina 98 (2) 95 (10) 106 (2)
Genisteina 82 (3) 89 (5) 99 (1)

Conclusoes |

O método apresentou seletividade, precisao,
exatiddo e rapidez adequadas ao estudo da
ocorréncia de fitoestrogenos de soja em agua
superficial, de acordo com o0s objetivos do projeto
Fapesp em andamento. O método destaca-se
também por alcangar niveis de detectabilidade
melhores aos encontrados na literatura’.
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