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Introducao:

* O descarte de contaminantes emergentes, entre eles
farmacos e pesticidas, é feito de maneira incorreta e
descuidada.

e Apods a década de 90, os contaminantes passaram a ser
encontrados em aguas nas concentracoes de pug L* e ng L.

 Como sao resistentes aos tratamentos de efluentes
convencionais, ha um problema maior: o acumulo no meio
ambiente e o eventual repasse para organismos que
sobrevivem nele.

Objetivo:

Estabelecer uma metodologia de preparo de amostra para a
identificacao e quantificacao de farmacos em nivel de tracos
em sedimentos de rios.

Metodologia:

. Fortificacao: feita com uma solugao contendo 102 farmacos,
com concentracao de 10 ng mi™.
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1: Protocolo de fortificacao utilizado em todas as amostras.

e extracao avaliados:

|

2 g de solo 0.5 g de solo + 0,2 g de fase polimérica do cartucho
STRATA X

2 ml de solvente + Agitacao

+ Banho de Ultrassom (5 min) Maceracao por 2 minutos e adicao sobre um cartucho
com 0,2 g de Florisil

Centrifugagao a 3000 rpm (5 min) Eluicdo com 4 ml de Acetato de Etila

Retirada do sobrenadante = Evaporacao com N2

Extrato final

UPLC-Q-TOF-MS

Figura 2: Métodos de extracao utilizando Banho de Ultrassom (a) e MSPD (b).

5 g de solo

10 ml de ACN + 4 g MgS04 +1 g NaCl

Agitacao + centrifugacao a 3000 rpm (5 min)

5 ml do sobrenadante + 150 mg MgS04 + 25 mg PSA

Centrifugacao a 3000 rpm (5 min)

4 ml| do sobrenadante =

Extrato final

Figura 3: Métodos de extracao utilizando QuECheRS (c) e Sonda ¢

Resultados:

Tabela 1: Farmacos analisados por UPLC-Q-TOF-MS nas amostr:
(*) compostos detectados nos procedimentos realizados

Ac mefenamico Carazolol

Ac nalidixico Carprofen

Ac oxolinico Carvedilol

Ac tolfenamico Cefalexina
Acebutolol Cefalonio
Acepromazine Cefapirina
Amoxicilina Cefaquinoma
Ampicilina* Cefoperazona
Amprolium Ceftiofur
Anlodipino Cetoprofeno*
Atenolol* Ciprofloxacino™
Azaperol Clindamicina™
Azitromicina Clopidol*
Bacitracina Clorpromazine
Betametasona Clortetraciclina
Betaxolol* Cloxacilina
Bisoprolol Danofloxacino
Bromexina Decoquinato
Cafeina* Dexametasona
Captopril Diaveridina

Evaporacao com N2

2 g de solo

.
4 ml de solvente + Agitacdao + Sonda de

Ultrassom (50 W, 2 min)

Retirada do sobrenadante

Centrifugacao a 3000 rpm (5 min)

UPLC-Q-TOF-MS

Diclazuril Meloxicam Prop
Diclofenaco Metoprolol Prop
Dicloxacilina Miconazol Robs
Difloxacino Monensin sodio Sali

Dipirona Nadolol Sara
Doxitetraciclina Nafcilina Sem
Enrofloxacino Naproxeno Sota
Eritromicina Narasina Sulfa
Espiramicina Nebivolol Sulfa
Fenilbutazona Nimesulida Sulfg
Florfenicol amine Norfloxacino* Sulfg
Flumequina Oxacilina Sulfa
Flumixina*® Oxitetraciclina Sulfa
Hidroclorotiazida Paracetamol Sulfa
Indometacina Penbutolol Sulfa
Labetalol Penicilina G Sulfag
Lasalocid sodio Penicilina V Tetrz
Lidocaina* Pindolol Tilm
Lincomicina Piroxicam* Tilos
Maduramicina Prednisolona Toltr

Prednisona Trim
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Figura 4: Cromatograma obtldo por UPLC-Q
por banho de ultrassom utilizando.g

Concly

Dos solventes extratores utilizados, a
apresentou os melhores resultados;

A adicao de EDTA a amostra fortificada
extracao melhorou a recuperacao dos anali
O sistema utilizando Banho de Ultrassom 2
os melhores resultados;

A

tou

Os procedimentos de QUEChERS, Sonda de SSom

e MSPD apresentaram menor recuperag
Banho de Ultrassom.
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