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Introducao

Disruptores Enddcrinos (DEs) sao compostos
hormonalmente ativos causadores de distirbios no
sistema enddcrino de humanos e biota, mesmo em
baixas concentragées'. O objetivo deste trabalho foi
desenvolver e validar o método baseado em
cromatografia liquida, acoplada a detector de
fluorescéncia (LC-FLU), para determinacdo dos
DEs: bisfenol A (BPA), 4n-nonilfenol (4NP), 4n-
octilfenol (4nOP), 4-t-octilfenol (4tOP), estriol (E3),
estrona (E1), 17p-estradiol (E2) e 17a-etinilestradiol
(EE2). Para extracdo foi utilizado sistema de preé-
concentracao/extracdo em fase sdlida para
contaminantes emergentes em aguas naturais. A
separacdo foi realizada em uma coluna
cromatografica Shimadzu shim-pack XR-ODS C-18
(2,0 mm ID x 50 mm), fase mével acetonitrila:agua
ultra pura com gradiente de elui¢do; fluxo: 0,12 mL
min™; temperatura da coluna de 60°C; A de emissao
306 nm e de excitacdo de 280 nm; tempo total de
corrida de 9,5 minutos.

Resultados e Discusséao

Neste trabalho foram feitas curvas de calibragcéo
com injecdes em triplicatas para valores de 5 pg L™
até 200 pg L. O método desenvolvido foi validado
mediante avaliacdo dos pardmetros mostrados na
tabela 1. Triplicatas das amostras foram fortificadas
com padrdes de 25, 100 e 150 pg L. O fator de
concentracdo relativa de 4 L pré-concentrados a 2
mL de amostra, num fator de 1/2000 vezes. Os LDs
e LQs sdo da amostra no ambiente. A separagao
dos analitos é mostrada na figura 1.
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Figura 1: Cromatograma - padrbes analiticos
dissolvidos em MeOH, concentracdo de 200ug L™
Identificagdo dos picos: 1- E3 (1,44 min), 2- BPA
(2,58 min), 3- E2 (2,985 min), 4- EE2 (3,57 min), 5-
E1l (3,88 min), 6- 4tOP (7,504 min), 7- 4nOP (8,096
min), 8- 4NP (8,498 min).
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Tabela 1. figuras de mérito para validacdo do
método cromatografico.

DEs Faixa linear RSD LD LQ
gL R %) (gL (ngL™

E3 5200 09983 16 2,8 9,3
BPA  5-200 0,9959 45 3.3 16,4
E2 5-200 09981 1,9 3,0 9,7
EE2  5-200 0,9990 3,0 2,0 37
El 50-2000 0,9982 1,5 23 96
40P 5-200 0,9923 45 13 455
4nOP  5-200 09954 2,1 45 15
4ANP  5-200  0,9958 18 4,3 15

Essa metodologia foi empregada para amostras
reais de agua do mar da Baia de Todos os Santos,
BA., e os valores de recuperacdes variaram entre
85% e 119%, os quais estdo dentro do intervalo
aceitavel de recuperacdo para a analise de tragos,
que, de acordo com o GARP (1999)" devem estar
entre 70% e 120% com precisdo de +20%.

Conclusodes

O método cromatografico proposto foi validado e
mostrou-se eficiente para a andlise simultanea de 8
DEs em amostras de agua da baia de todos os
santos. Apresentando limites de deteccdo e
guantificacdo consideraveis, na ordem de pg.L'l.
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