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INTRODUCAO

A p-sinefrina € uma amina simpatomimética de ocorréncia natural no homem em
pequenas quantidades, sendo chamada de amina traco' e é naturalmente presente em
espécies vegetais, incluindo espécies de Citrus®>. A venda de suplementos contendo
extratos de p-sinefrina tem aumentado exponencialmente desde a restricao do uso de

produtos contendo efedrina pelo FDA em abril de 2004 devido a efeitos adversos'3.
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Figura 1. Semelhanca estrutural entre (a) p-sinefrina e (b) efedrina

No entanto, estudos indicam que a p-sinefrina também pode induzir sintomas
como dor de cabeca, aumento da pressao sanguinea, problemas cardiovasculares e
convulsdes*. Em 2004, devido aos sintomas o Health Canada suspendeu o uso da p-
sinefrina devido a 16 casos supeitos® e, em 2009, o World Anti-Dopping Agency® incluiu
a p-sinefrina no programa de monitoramento. Nesse contexto, torna-se necessario o
desenvolvimento de metodologias para a identificacao e quantificacao dessa
substancia. A p-sinefrina € uma molécula que requer uma etapa de derivatizacao para
ser analisada por Cromatografia em Fase Gasosa (CG), visando assim a melhora do

perfil cromatografico, bem como aumento da volatilidade e detectabilidade do analito.

OBJETIVO

Testar os agentes derivatizantes Anidrido Trifluoracético (ATFA) e Anidrido
Trifluoracético + Acetato de Etila (ATFA + AcEt) como agentes derivatizantes de p-

sinefrina (SIN) para analise da mesma por CG/FID e confirmacdo por CG/EM.

METODOLOGIA

DERIVATIZACAO:
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Diferentes tempos (5, 10,
15, 30, 45 minutos) e

temperatura de reacao
(60 °C, 80 °C ou 100 °C)
foram testados.

Secagem sob fluxo
de N, (40 °C)

Reconsituicao
50 pL MeOH

Analise CG/FID

EQUIPAMENTO:
SHIMADZU® model GC-2010 (CG/FID)- SHIMADZU® model GC 17A(CG/MS)

Coluna capilar: SUPELCO DBS5 Simplicity-5° (30x0,25x0,25) com 5% fenil 95% dimetilpolisiloxano
Temperatura do detector: 2502 C
Temperatura do injetor: 3002 C
Razao do Split: 1:10
Temperatura da coluna: 80 2C (2)

40°C/min
> 25029C (1)

40 °C/min

290 °C (1)

RESULTADOS

De acordo com os cromatogramas, a maior area sob a curva (ASC) foi obtida nas
condicbes de 80 °C por 10 minutos de derivatizacdo tanto para o ATFA como para o
ATFA+AcEt. A figura 2 demonstra a cinética das reacdes de cada agente derivatizante

assim como seus respectivos cromatogramas a 80 °C por 10 minutos.
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Figura 2. Grafico das cinéticas das reagdes de derivatizacdao e cromatogramas.

A figura 3 mostra a reacao de derivatizacdo com os fragmentos a serem

monitorados durante a andlise em CG/EM.
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Figura 3. Reacao de p-sinefrina com ATFA e cromatograma.

Com o resultado das melhores condicoes de reacdao (tempo x temperatura), foi
construida uma curva padrao para o ATFA e ATFA+AcEt com o objetivo de encontrar o
limite de quantificacao, bem como analisar a sensibilidade, linearidade e faixa de

aquisicao (Fig 4).
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Fig. 4. Curva padrao ATFA x ATFA+AcEt a 802C por 10 minutos

CONCLUSAO

v'A curva do ATFA apresentou maior sensibilidade, no entanto, menor faixa de
aquisicao (20-75mcg).
v'0 método empregando o ATFA+AcEt apesar de menos sensivel, é o indicado para a
analise de compostos emagrecedores, por exemplo, visto que apresenta maior faixa de
aquisicao (20-120mcg).
v'Devido ao melhor perfil cromatografico do ATFA+AcEt aliado a boa linearidade e faixa

de aquisicao, este foi o agente derivatizante de escolha.
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