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RESUMO

Considerada pela Organizagdo Mundial da Satde (OMS) um dos dez principais
problemas de saude publica no mundo, a obesidade vem crescendo em ritmo alarmante
no Brasil, podendo ser classificada como uma epidemia (OMS, 2009). Esta realidade,
associada a busca pelo bem estar fisico, faz crescer desenfreadamente a administragao
de substancias com objetivo de reducao de peso. Dentro desse contexto, suplementos
alimentares sao frequentemente administrados, apesar da supervisdo limitada pelas
agéncias federais. Compostos termogénicos, como a p-sinefrina, considerada substancia
capaz de acelerar o processo de queima da gordura, ¢ um dos ingredientes mais comuns
encontrados em suplementos alimentares (DULLO & MILLER, 1987), principalmente
apods a proibi¢ao da efedrina no Brasil. Porém, o uso dessas formulagdes sdo seguidas de
diferentes efeitos adversos e grande potencial toxicoldgico. Assim, tendo em vista os
resultados previamente encontrados por nosso grupo de pesquisa e a escassez de dados
toxicologicos, o desenvolvimento e validacio de um método para identificar e
quantificar efedrina, octopamina, p-sinefrina e cafeina simultaneamente nessas
formulagdes, por CG-DIC, pode contribuir para o entendimento dos seus efeitos
adversos, sendo o objetivo deste estudo. Aproximadamente 15,0 mg do montante de
capsulas foram submetidos a maceracdo dindmica com 3 mL de 4gua em vortex, por 5
minutos. O sobrenadante foi centrifugado a 5,000 rpm por 10 minutos e limpo por
extragdo em fase solida (EFS), em um manifold a vacuo (Vertical, Bangkok, Tailandia),
com colunas SCX (permuta catidnica forte, acido benzenossulfonico) 100 mg
(Adsorbex, Merck, Darmstadt, Alemanha). As amostras foram aplicadas em cartuchos
previamente condicionadas com 2 mL de metanol, seguido de 2 mL de agua. As colunas
foram lavadas com 2 mL de agua:methanol (75:25 v/v). A extragdo da cafeina foi
realizada com 2 mL de cloroférmio. Efedrina, octopamina e p-sinefrina foram eluidas a
partir dos cartuchos, depois de lavados com 4 mL de metanol: isopropanol: hidréxido de
amoénio (78:20:2 v/v/v). Os eluentes foram secos com nitrogénio. O procedimento de
derivatizacdo foi adaptado de Rossato et. al, 2010. Os residuos secos foram submetidos
a derivatizacdo com 40 ulL de acetato de etila e 40 ulL de anidrido trifluoroacético
(TFAA). A incubagao foi realizada a 80° C durante 30 minutos. Apos arrefecimento a
temperatura ambiente, a solucdo foi seca com nitrogénio. O residuo obtido foi
ressuspenso em 50 ul de acetato de etila e injetado no sistema CG-DIC. A separacio
dos analitos foi adequada em tempo de corrida total de 12 minutos e o método foi
validado em relagdo a linearidade (50, 100, 200, 500, 1000 e 2000 pg/mL para efedrina,
octopamina e p-sinefrina e 250, 500, 1000, 2500, 5000 ¢ 10000 pg/mL para cafeina),
limite de deteccdo e quantificagdo, precisdo, exatiddo, seletividade, especificidade e
robustez. As médias de recuperacao foram 86,5 (efedrina), 85,6 (octopamina), 86,4 (p-
sinefrina) e 90,1 (cafeina). Nao foram observadas alteragdes significativas no
comportamento cromatografico, quando as condi¢des experimentais foram ligeiramente
modificadas, demonstrando que o método ¢é robusto. O método de andlise desenvolvido
pode ser utilizado no controle de qualidade, a fim de identificar e quantificar tais
substancias numa vasta gama de matrizes.



