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Introducao

Apesar do planeta Terra ser formado por % de agua,
a maior parte dessa agua ¢ salgada (97,5%). A
quantidade referente a dgua doce (2,5%) ndo esta
totalmente disponivel, pois ¢ de dificil acesso. Dessa
forma, apenas 0,3% pode ser destinada para o
consumo humano.!-

Com a evolugado tecnoldgica e maior consumismo da
sociedade, houve nas tultimas décadas, uma grande
expansdo da producdo e uso de produtos quimicos
organicos sintéticos. Esses produtos podem ser
toxicos e podem afetar a saude humana,
especialmente no que diz respeito ao cancer. Uma

classe importante desses produtos sdo os
denominados  contaminantes ou  poluentes
emergentes’®>*.  Entre  esses  contaminantes

emergentes destaca-se o bisfenol — A (BPA),
responsavel pela desregulagdo do sistema enddcrino
dos seres vivos, mesmo sendo encontrado em baixas
concentragdes (ng L') no ambiente. Alguns estudos
mostram que o BPA pode causar cancer, problemas
neurologicos, redu¢do da fertilidade masculina,
feminizacdo dos peixes, dentre outros. Diante da sua
importancia, o BPA foi o foco de estudo desse
trabalho.!>]

Metodologia

Validacao de Métodos Analiticos:

A validagdo de métodos analiticos ¢ o conjunto de
etapas onde se avalia se um método analitico ¢
aceitavel para os propositos a que se destina,
garantindo a confiabilidade dos resultados gerados.

Seletividade:

A seletividade de um método cromatografico tem a
finalidade de se avaliar a distingdo dos sinais
analiticos produzidos em uma amostra complexa,
que podem interferir na sua determinacdo.®! Desta
maneira, ¢ garantido pela seletividade que o sinal de

resposta seja exclusivamente do analito, tornando
esta etapa extremamente determinante para a
determinagdo de outras etapas de validagdo,
conforme Ribani e colaboradores (2004) pontuam.!’!
Linearidade:

A validagao da linearidade de um método analitico,
em suma, corresponde a capacidade da resposta na
analise quimica ser proporcional a concentracao do
analito de interesse. Esta resposta proporcional pode
ser verificada apenas dentro de uma faixa especifica
da relagdo “resposta x concentragdo”, que determina
a faixa de trabalho, conforme Ribani e colaboradores
(2004)."]

Precisao:

A avaliagdo da precisio de uma metodologia
analitica estd relacionada com o grau de dispersao de
medidas independentes de uma mesma amostra, em
condicdes definida.

Exatidao:

A exatiddio tem por finalidade validar a
“proximidade do valor verdadeiro”, conforme Harris
(2008).1%1

Limite de Detec¢do e Limite de quantificacio:

A avaliagdo do LD, conforme Harris (2008), busca
avaliar a menor quantidade do composto de interesse
que se diferencie “significativamente” de um branco,
de modo que o limite corresponde a menor
concentracao do analito detectado no método, mas
ndo necessariamente mensuravel pelo mesmo.

A validagdo do Limite de Quantificacao consiste na
avaliagdo da menor quantidade passiva de detec¢ao
com um nivel de precisdo e exatiddo aceitaveis,
conforme Harris (2008).

Robustez:

De acordo com o INMETRO (2003), a validagdo da
robustez tem por finalidade avaliar a sensibilidade
do método analitico frente a pequenas mudangas em
sua metodologia. Um método considerado robusto
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ndo ¢ afetado por uma pequena alteragdo de seus
parametros.

Resultados e Discussao

Seletividade:

Para a seletividade foi utilizado um branco de
Bisfeniol A em varias concentragdes de lppm a
10ppm no modo “SINGLE ION MONITORING”’
CG/EM - SIM, para detectar somente o analito
desejado sem interferentes e foi utilizado o modo
“SCAN MASS - SCAN” ou varredura de massas,
com o intuito de comparagado

Foi possivel detectar o analito pelo tempo de
retengdo do BPA (15,45min a 15,70min) e pela
fragmentacao confirmada pelo seu fragmentograma,
mostrado na Figura 1, com as razdes massas/carga
do BPA.
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Figura 1 - Fragmentagdo m/z do BPA

Linearidade:

Para a avaliag@o da linearidade do método, adotou-
se do método de padrao externo, através da diluigao
de uma solug¢do estoque do analito. As solugdes
obtidas tiveram concentragdes de 10, 9, 8, 7, 6, 5, 4,
3,2 e 1ppm, preparadas em 60% de Acetato de Etila
e 40% de MeOH (v/v).

O valor obtido do R: foi de 0,9261, sendo aceitavel
pelas normativas dos 6rgaos do INMETRO (2003) e
a ANVISA (2003):1%

Precisdo:

Os ensaios de precisdo foram realizados com a
determinagdo de BPA em dez solugdes de
concentracdo de Sppm. Para avaliagdo da
repetitividade, realizou-se a andlise entre medig¢des
de dois analistas diferentes, em dias diferentes.
Conforme Rath e colaboradores, 2008, em solugdes
de concentragdo traco, a curva prevé um desvio
aceitavel de 20%. No caso dos dois analistas, ndo se
obteve tal resultado, na qual, o analista 1 teve um CV
de 31% bem distante do previsto, evidenciando
algum problema no bisfenol A padrdo ou no

equipamento, CG/EM, podendo ser algum problema
na coluna cromatografica ou na parte da inje¢ao, ja
o analista 2 teve um CV de 18% dentro do esperado.
Limites de Deteccao (LD) e Quantificacdo (LQ):
Para a determinacdo dos LD e LQ, foram avaliadas
as razoes sinal-ruido nos cromatogramas do analito
sendo obtido o valor de 5 ppb.

De acordo com o autor Harris (2008), a verificagao
do LQ utiliza dos mesmos critérios no procedimento
para o LD.

Robustez:

Para avaliacdo da robustez do método analitico,
foram estudadas as variagdes em 5% na vazao e
temperatura do  injetor, considerando-se a
concentracdo de 3ppm do analito BPA.

Injetor com variagao de +5% e -5%

Com temperatura inicial a 280c°

Injetor com variagao de +5% e -5%

Com vazao de ImL/min ter um método considerado
robusto, ¢ ter um método pouco ou que quase nao €
afetado por uma pequena alteragdio de seus
parametros. Nao observou-se mudangas
significativas nas variacdes de +5% e -5% na inje¢ao
da amostra e +5% e -5% na vazao da fase movel.

Conclusoes

Os resultados de validacdo de métodos foram
efetuados com sucesso, resultando em dados
confidveis segundo as normas e referéncias,
entretendo somente a precisao que nao teve um bom
resultado podendo ser recorrente do proprio
equipamento ou falha do analista.

A pesquisa ndo pdde ser concluida, por conta de
imprevistos ao longo da mesma. Outras variaveis
devem ser estudadas como métodos de filtragdo,
microextragdo, amostragem e determinagdo em
amostras reais.
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