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1 INTRODUCAO

Os parabenos sdo uma familia de ésteres sintéticos do &acido p-
hidroxibenzéico, sendo amplamente utilizados, isoladamente ou através de
combina¢des, como conservantes em produtos de uso diario como cosméticos,
alimentos, produtos de higiene pessoal e farmacéuticos.*

O uso dos parabenos como conservantes deve-se a sua baixa toxicidade, largo
espectro de atividade antibacteriana, estabilidade quimica, biodegradabilidade e
baixo custo. No entanto, estudos recentes tem alertado que a exposicdo a
parabenos pode causar perturbacfes no sistema enddcrino, sendo prejudicial a
satide animal e humana.?

Nesse contexto, o objetivo desse estudo foi desenvolver um método
empregando a Microextracdo Liquido-liquido Induzida pelo Efeito Salting-out
(SILLME, do inglés Salting-out Induced Liquid—liquid Microextraction) e a
Cromatografia Liquida acoplada ao Detector por Arranjo de Diodos (LC-DAD) para
determinacao de metilparabeno e propilparabeno em amostras de agua.

2 REFERENCIAL TEORICO

A SILLME surgiu através da busca pelo aumento no rendimento dos métodos e
pela reducdo do consumo de reagentes e tempo envolvidos no processo. Esta
técnica integra a limpeza da amostra e a pré-concentracdo dos analitos em uma
Unica etapa, baseando-se na separacdo de fases induzida pelo sal. No
procedimento, a fase organica é separada a partir de uma solugcdo homogénea e
simultaneamente os analitos sao extraidos para um solvente organico quando os
sais sdo adicionados. Este fenbmeno ocorre porque a dissolucdo do sal altera as
propriedades do sistema, particularmente a forca ibnica e a pressdo de vapor dos
componentes individuais do solvente.?

3 PROCEDIMENTO METODOLOGICO

A técnica SILLME foi realizada conforme o procedimento descrito na Figura 1.
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Figura 1 — Esquema da SILLME utilizada neste trabalho.
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Fonte: Du et al, 2014.

A fase organica sobrenadante obtida no procedimento foi submetida a andlise
por LC-DAD, utilizando uma coluna Sinergy C18 (250 mm x 4,6 mm, 4 um) e fase
movel composta por acetonitrila e agua ultrapura pH 3,2 (acidificada com solucéo de
HsPO, 1:1) na proporgdo 70:30, utilizando modo de eluigéo por isocratico.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram realizadas a separacao cromatografica e os testes preliminares para a
otimizagcdo do meétodo, incluindo o teste do solvente e do sal, sendo que, a
técnica original empregando acetonitrila/MgSO, mostrou-se mais eficiente. Os
valores de recuperacédo encontrados foram de 103% para o metilparabeno e
99% para o propilparabeno, com valores de desvio padréo relativo menores
gue 5% para ambos os analitos.

5 CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados parciais com relacdo a exatiddo e a precisdo do método
mostraram-se satisfatérios empregando o sistema acetonitrila/MgSO,. Como
perspectivas futuras serdo analisadas modificacbes nas demais etapas do método,
como a variacado do volume de amostra e de solvente, massa de sal, pH da amostra
e tempo de agitacdo. Posteriormente, o procedimento otimizado sera submetido a
validacédo, avaliando a eficiéncia do método através da andlise das principais figuras
de mérito.
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