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IDENTIFICAÇÃO DE FÁRMACOS EM MATERIAL BIOLÓGICO (TRIAGEM)








I  - AMOSTRA





Urina (coletada recentemente ou conservada sob refrigeração)








II - EXTRAÇÃO





A. Substâncias de carater ácido e/ou neutro





1. Colocar 10 mL da amostra num funil de separação (125mL) e ler o pH;





2. Ajustar o pH entre 4,0 - 5,0 por meio de solução de H2SO4 1%;





3. Extrair com 15 mL de mistura de éter etílico (recentemente destilado) e clorofórmio (1:3), agitando vigorosamente durante 1 minuto; 





4. Deixar o funil em repouso por 5 min. para separação das fases (orgânica/aquosa);





5. Filtrar a fase orgânica sobre Na2SO4 anidro (recentemente tratado por aquecimento à                2000C/3 h.) Recolher o extrato em béquer de100 mL.





6.  Na fase remanescente (urina) repetir os ítens 3, 4 e 5 recolhendo o filtrado no mesmo béquer.


   Dividir o extrato final em duas alíquotas.





7. Evaporar o solvente quase à secura em banho de água à 50�SÍMBOLO 176 \f "Symbol"�C no máximo (de preferência sob corrente de N2). Reservar os resíduos obtidos (R1)





8. Desprezar o remanescente aquoso








B. Substâncias de caráter básico e/ou neutro





1. Colocar outra alíquota de 10 mL da amostra no mesmo funil de separação (125 mL);





2. Ajustar o pH entre 8,5 - 9,0 por meio de solução de NaOH 2%;





3. Extrair com 15 mL de mistura éter-clorofórmio (1:3). Agitando durante 1 minuto;





4. Deixar o funil em repouso por 5 min;





5. Filtrar a camada orgânica, sobre N2SO4 anidro e recolher o extrato em béquer de 100 mL;





6. Na fase remanescente ajustar o pH entre 10,5 - 11,0 por meio de solução de NaOH 2%;





7. Repetir os ítens 3, 4 e 5





8. Dividir o extrato em 2 alíquotas iguais e adicionar 1 gota de solução de HCl 1% em cada alíquota





9. Evaporar o solvente em banho de água à 55oC no máximo. Reservar os resíduos obtidos (R2).











III- IDENTIFICAÇÃO





Proceder a análise dos resíduos (R1 e R2) por cromatografia em camada delgada (CCD) nas condições previamente padronizadas.
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