Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Avaliacdo dos parametros da microextracdo em fase s
para analise da venlafaxina e seus metabdlitos em m

olida (SPME)
eio de cultura

Alana G. Ferraz* * (IC), Leandro A. Calixto 2 (PG), Anderson R. M. de Olivera ! (PQ)

1Departamento de Quimica, FFCLRP-USP, 14040-901, Ribeirao Preto-SP, Brasil
2Departamento de Fisica e Quimica, FCFRP-USP, 14040-903, Ribeirao Preto-SP, Brasil

* alaninha_08@hotmail.com

Palavras Chave: SPME, analise enantiosseletiva, preparo de amostras, venlafaxina, metabolitos quirais ativos.

Introducao |

A andlise de analitos em matrizes complexas
requer um processo de preparacdo da amostra bem
elaborado. Embora muitas técnicas tradicionais
ainda estejam em uso, as tendéncias apontam no
sentido de: (i) utilizacdo de menores quantidades de
amostras; (i) maior seletividade na extracéo e (iii)
métodos onde o uso de solventes é minimo*. Este
trabalho tem como objetivo otimizar os parametros
de uma técnica de extracdo, a microextracdo em
fase solida (Fig. 1), para posterior analise
estereosseletiva da venlafaxina (Vx) e seus
principais metabdlitos em estudos de
biotransformacao.

Figura 1-Esquema do dispositivo para extracdo direta (A) e
“headspace”(B)

Resultados e Discussao |

A andlise estereosseletiva da Vx e seus metabdlitos
foi realizada por HPLC no modo polar-organico,
utilizando a coluna quiral Chiralpak ADO (250cm) e
como fase mével metanol:acetonitrila:agua (68:25:7,
viviv) + 0,10 % de trietilamina e vazdo de 0,6 mL
min™. Os parametros avaliados na SPME foram: tipo
de fibra extratora (Fig. 2); tempo de extracéo (Fig.
3); adicdo de NaCl (Fig. 4), velocidade de agitacéo
(Fig. 5), pH da matriz e tempo de dessorcdo. Os

parédmetros que apresentaram diferencas
significativas estdo apresentados nas figuras abaixo:
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Figura 2 -Tipo de fibra extratora (n = 2)
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Figura 3 -Tempo de extracéo (n = 3)
500000+
- O-Vx (E1)
-~ 0-Vx (E2)
- N-Vx (E1)
-~ N-VX (E2)
- Vx(E1)
- VxX(E2)

400000+

300000+

IO R S

200000+

100000 é‘"iﬁ?z 7 .

0 =
0

Area dos picos

T
10 20 30
Concentragdo de NaCl (%)

Figura 4 -Adicéo de NaCl (n = 3)
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Figura 5 -Velocidade de agitagéo (n = 3)

Conclusdes |

A melhor condicdo para extracdo da VX e seus
metabdlitos do meio de cultura por SPME foi
empregando a fibra C18. O tempo de extracdo foi
ajustado para 45 min e agitacdo para 900 rpm. O pH
da amostra foi ajustado para 7,00 com adi¢cdo de 2
mL de tampao fosfato 0,5 mol/L. NaCl foi adicionado
na amostra (30%) e o tempo de dessorcao da fibra
na fase moével foi de 5 min. Empregando esta
técnica o consumo de solvente orgéanico foi nulo,
pois a dessorcéo da fibra era feito na fase mével
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