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Introducao |

Os polimeros de impressdo molecular (MIP) sao
materiais poliméricos rigidos que apresentam
propriedades de reconhecimento  molecular
elevadas para uma molécula alvo, denominada
molde. A extracdo em fase soOlida molecularmente
impressa (MISPE) apresenta a seletividade e
sensibilidade adequadas de um mecanismo de
reconhecimento molecular e o poder de resolucéo
elevado dos métodos de separacdo. Um
procedimento de MISPE funciona tal qual um
procedimento de extracdo em fase solida (SPE)
convencional, consistindo basicamente em quatro
etapas: condicionamento, carregamento, lavagem e
eluicao™.

Este trabalho teve como objetivo avaliar a
seletividade de um MIP como fase estacionaria (FE)
em procedimento de SPE para a determinacédo de
fenitrotiona (FNT) em tomate por cromatografia
liquida de alta eficiéncia, com detector de arranjo de
diodos (HPLC-DAD).

Resultados e Discussao |

Um polimero impresso nao-covalentemente foi
sintetizado usando 0,5 mmol de FNT, 2 mmol de
acido metacrilico,b 8 mmol de etilenoglicol
dimetacrilato, 1,2 mmol de 2,2'-azo-bis-iso-
butironitrila e 3 mL de tolueno. Um polimero néo-
impresso (NIP) também foi sintetizado.

A seletividade do MISPE foi avaliada usando
analogos estruturais da FNT. Para esta proposta,
uma solugdo contendo 10 pg/mL de FNT, parationa
(PT), metilparationa (MPT) e fentiona (FT) (Figura 1)
foram percoladas em cartuchos MISPE previamente
condicionados.
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Figura 1. Estrutura das moléculas de fenitrotiona,
parationa, metilparationa e fentiona.
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O MISPE foi condicionado sucessivamente com
H.O/acido acético (9:1 v/v), ACN e n-hexano. Apoés
0 carregamento da amostra contendo os analitos, foi
realizada a lavagem dos cartuchos com tampéo BR,
pH 7,75/ACN (6:4, v/v). A eluigdo foi realizada com
ACN/éacido acético (9:1, viv). Os extratos obtidos
foram concentrados a secura a 40 °C sob fluxo de
N, e o residuo foi redissolvido em fase movel (FM).
As determinacdes cromatograficas dos
analitosforam realizadas em um equipamento
Waters® (EUA) associada a um detector DAD,
empregando como FE uma coluna XTerra® C18
(200x3,9 mm, 5 pm) e FM MeOH/H,O (72:18, viv).
As recuperacdes nas etapas de lavagem e eluicédo
estdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1. Recuperacdo dos analitos nas etapas de
lavagem e eluicdo do MISPE.

Recuperacédo (%)
.Analito Lavagem Eluicdo
MIP NIP MIP NIP
Fenitrotiona * 98 98 1
Parationa 98 96 * 3
Metilparationa 97 92 * 4
Fentiona 92 94 4 3

* concentragéo abaixo do limite de detecgdo do método

Considerando a etapa de eluicdo, verifica-se que a
interacdo entre a FNT é significativamente maior
com o MIP do que o NIP, evidenciando a interacao
da mesma com sitios especificos do material
impresso. Embora os analogos da FNT tenham
apresentado interacdo com o MIP e com o NIP, a
etapa de lavagem removeu grande parte desses
analogos, o que confere seletividade do material a
molécula da FNT.

Conclusodes

A utilizac@o do MIP como fase estacionaria em SPE
apresentou seletividade esperada, onde o método
MISPE-HPLC apresenta potencialidade para a
determinacdo seletiva de residuos de FNT em
tomate.
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