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Farmacos como poluentes emergentes em meios aquosos no
Nordeste de Portugal

A. Oliveira®; A. Ribeiro'; A. Queiroz'; P. Brito'

Tamqueiroz@ipb.pt, Centro de Investigacdo de Montanha, Instituto Politécnico de Braganga,
Portugal

Resumo

Os farmacos tém sido considerados como um dos grupos prioritarios pertencentes
aos contaminantes emergentes no que se refere a poluicdo ambiental. A sua presenca
em matrizes aquosas estd relacionada com emissdes na produgao, descarte direto no
ambiente e excrecdo humana e/ou animal. Estes micropoluentes podem ser encontra-
dos emrios e outras matrizes aquosas em concentracdes abaixo do nivel de ppm. Atual-
mente, existe um grande interesse no desenvolvimento e otimizagao de novos méto-
dos de monitorizacdo menos dispendiosos para estes compostos. Esta comunica¢ao
apresenta o desenvolvimento de uma metodologia analitica completa e sua validagao
para a detecdo e quantificagdo de um conjunto de oito farmacos pertencentes a classes
terapéuticas distintas: azitromicina, sulfametoxazol, cafeina, paracetamol, dcido ace-
tilsalicilico, cetoprofeno, diclofenaco e carbamazepina. A metodologia selecionada foi
SPE/HPLC-DAD pois é um método mais economicamente atrativo e com mais facilidade
de implementacdo. Os resultados experimentais incluem analises por extracdo em fase
sélida (SPE) seguida de detecdo e quantifica¢do utilizando um sistema de cromatogra-
fia liquida de alta eficiéncia com detetor de arranjo de diodos (HPLC-DAD). A separacdo
completa dos referidos farmacos requer o uso de duas colunas cromatogréficas dife-
rentes e a otimiza¢do de duas composicdes de fase mdvel. Para compostos com baixos
valores de pKa, é usada uma coluna Nucleosil 100-5 C18 com um solvente composto
por uma mistura acetonitrilo:dgua:acido trifluoroacético. Para compostos com valores
mais altos de pKa, é utilizada uma coluna SiliaChrom XT C18 com uma composicao de
solvente metanol:dgua:dietilamina. Serdo apresentadas recuperagdes de SPE, curvas
de calibragdo, limites de detecdo e quantificacdo. O método sera validado através da
analise de amostras de trés rios diferentes da regido de Braganca.
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Pharmaceutical drugs as emerging pollutants in aqueous
media of Northeast Portugal
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Portugal

Abstract

Pharmaceutical drugs have been considered as one of the priority pollutants be-
longing to emerging contaminants regarding environmental pollution. Their presence
in aqueous matrices is related with emissions in their production, direct disposal in en-
vironment and human and/or animal excretion. These micropollutants can be found in
rivers and other aqueous matrices, in concentrations below the ppm level. Nowadays,
there is a strong interest in developing inexpensive and optimized determination meth-
ods for these compounds. This presentation presents the development of a complete
analytical methodology and its validation, for the detection and quantification of a
set of eight different pharmaceutical drugs belonging to different therapeutic classes:
azithromycin, sulfamethoxazole, caffeine, paracetamol, acetylsalicylic acid, ketoprofen,
diclofenac, and carbamazepine. The selected method was SPE/HPLC-DAD because it is
a more economically attractive method and easier to implement. Experimental results
will include solid phase extraction (SPE) as an extraction/concentration technique fol-
lowed by detection and quantification using high performance liquid chromatography
with a diode array detector (HPLC-DAD). The complete separation of all the eight stud-
ied compounds requires the use of two different chromatographic columns and the
optimization of two mobile phase compositions. For compounds with low pKa values
a Nucleosil 100-5 C18 column is used with a acetonitrile:water:trifuoracetic acid solvent
composition. For compounds with higher pKa values, a SiliaChrom XT C18 column is
used with a methanol:water:diethylamine solvent composition. SPE recoveries, calibra-
tion curves, limits of detection and quantification will be presented. Several samples
were collected from three different rivers from the Braganca region and the developed
methodology was implemented to measure drugs concentration.

Keywords: emerging pollutants; pharmaceutical drugs; HPLC-DAD; SPE.



