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RELATORIO TECNICO DE ANALISE

Pesquisa de Esterdides Anabolizantes em Suplementos alimentares

1. Objetivo : Pesquisar a presenca de esterdides anabolizantes em amostras de suplementos

alimentares representativas, utilizando metodologia analoga a empregada em estudo

publicado recentemente. [Boletim Epidemioldgico Paulista, BEPA Dezembro 2008; 5(60)]

2. Amostras: 31 amostras foram analisadas pelo método CCD-EASI-MS de acordo com

Tabela abaixo:

No Nome Apresentacao Fabricado por Pais
3W Whey Protein 2,25kg — morango Rainha Lab Nutraceutico

1 po Ltda Brasil

2 BCAA 1000 200 capls capsulas Optimun Nutrition EUA
BCAA 2400 100 caps Rainha Lab Nutraceutico

3 capsulas Ltda Brasil

4 BCAA Top 120 caps capsulas Integral médica Brasil

5 Natubolic super V.O.A 153 tabs Comprimidos Integral médica Brasil

6 Therma Pro 480 mL guar+alai liquido Integral médica Brasil
ZMA 120 Rainha Lab Nutraceutico

7 capsulas Ltda Brasil

8 ZMAg test 120 tabletes Comprimidos Integral médica Brasil

Maltodextrina (100% malt. 1 kg nat
9 Ath) pé ADS Lab Nutricional Brasil
Whey tech (4 whey tech mora e ban

10 907g ADS) po ADS Lab Nutricional Brasil

11 Ripped extreme 160 cps cépsulas ADS Lab Nutricional Brasil

12 Nitroxx 100 capsulas ADS labs capsulas ADS Lab Nutricional Brasil

13 Ultra whey pro THF 908g mo pé Universal nutrition EUA

Ripped fast (R. fast 120 cps)

14 universal cépsulas Universal nutrition EUA

15 GH mar 180 tabletes universal Comprimidos Universal nutrition EUA

16 Super charge — purch 700g pé Labrada EUA

17 Leanbody original 20 packs mo poé Labrada EUA

18 Muscle milk 1120g cytasport muscle Po Cytosport EUA

19 Designer protein whey 908g po Next Protein Int EUA

20 BCAA perfect 200 capsulas natures capsulas Nature's Best EUA

21 NO-3 Beef Comprimidos Arnold Nutrition EUA

Césulas com

22 Lipo Cut X liquido Arnold Nutrition EUA
IGF Bioactive Rainha Lab Nutraceutico

23 Comprimidos Ltda Brasil
Rainha Lab Nutraceutico

24 Cromo Quelato GTF capsulas Ltda Brasil

25 ZMA cépsulas Rainha Lab Nutraceutico | Brasil
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Ltda
26 Fatloss Comprimidos Arnold Nutrition EUA
Rainha Lab Nutraceutico
27 Beef OX Comprimidos Ltda Brasil
28 BCAA2500 cépsulas Arnold Nutrition EUA
29 Thermo Fire Comprimidos Arnold Nutrition EUA
30 Myoplex Deluxe po EAS EUA
31 L-glutamine pd EAS EUA

3. Metodologia: Para o preparo das amostras, foi utilizado cerca de 700 mg do p6 obtido a

partir da trituracdo dos comprimidos e a mesma massa do contetdo das cipsulas. Para as
amostras liquidas, foi utilizado o volume de 1 mL. A extracao foi realizada com 4 mL de uma
mistura de etanol e ciclohexano, sob agitacio mecanica e posteriormente ultrassom. O
sobrenadante foi recolhido, centrifugado e evaporado a secura sob nitrogénio. Todas as
amostras foram reconstituidas com 300 uL de cloroférmio.

Para o preparo das placas, 40 uL foram aplicados em spots e os desenvolvimentos foram
realizados utilizando-se como fase movel Cloroformio:Metanol:Hidroxido de amonio na
proporc¢ao 95:5:0,5.

A revelacdo das bandas obtidas nas placas de cromatografia de camada delgada (CCD) foi
realizada utilizando-se luz UV a 254nm.

Para cada placa foi utilizado um padrdo de uma mistura de fenilpropionato de testosterona,
propionato de testosterona, isocaproato de testosterona e decanoato de testosterona.

Para cada mancha obtida foi realizada a confirmagdo através da técnica EASI-MS,
utilizando a interface EASI (easy ambient Sonic-spray lonization) desenvolvida por este
laboratério e o espectrébmetro de massas mono quadrupolo LCMS-2010 EV da Shimadzu
como descrito por Haddad R e colaboradores no artigo “Easy Ambient Sonic-Spray
lonization Mass Spectrometry Combined with Thin-Layer Chromatography” publicado na
revista Anal. Chem., 2008, 80 (8), 2744-2750.

Resultados: A Figura 1 abaixo mostra o espectro de massas obtido diretamente da mancha
dos padrdes que foi corrido simultaneamente com as amostras. Pelo espectro, nota-se a
presenca de proprionato de testosterona na forma protonada e em aduto com sédio (m/z
345 e 367 respectivamente), isocaproato de testosterona protonado e em aduto com sédio
(m/z 387 e 409 respectivamente), fenilproprionato de testosterona (m/z 421) e decanoato de

testosterona (m/z 443).
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Figura 1. Espectro de massas EASI-MS da mancha em CCD referente aos padrbes de
testosterona. M1-proprionato de testosterona, M2-isocaproato de testosterona, M3-fenilproprionato
de testosterona e M4-decanoato de testosterona.

A Figura 2 mostra uma foto tirada no momento da andlise das amostras e a Figura 3 mostra

a foto de uma das placas obtidas nesta analise.



Tholl, Son

Thomson Mass Spectrometry Laboratory

Figura 2: Analise das amostras pela técnica EASI-MS



Figura 3: Foto de uma placa de CCD com luz UV 254nm

Em nenhuma das 31 amostras analisadas, foi observada mancha no mesmo RF da mancha
dos padrbes. Ainda assim, analisou-se por EASI-MS a regido da placa com o mesmo RF do
padrdo para todas as amostras. A Figura 4 mostra o espectro de uma das amostras na
regido onde o padréo utilizado eluiu e a Figura 5 mostra um espectro do branco, ou seja,
uma placa que eluiu sem a aplicacdo de amostras, porém nas mesmas condicfes analiticas.
Pode-se verificar que, além de néo ter aparecido mancha alguma nesta regido nas placas de
CCD, o espectro obtido ndo corresponde a nenhum esterdide anabolizante, pois 0 espectro

pode ser comparado com o branco de amostras da Figura 5.
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Figura 4: Espectro de massas obtido para a amostra nimero 23 na regido da mancha do padréo.
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Algumas manchas com RF diferente dos padrbes foram observadas para algumas das amostras.
Essas manchas também foram analisadas por EASI-MS, porém nenhuma mancha apresentou os
ions referentes a testosterona ou ions que pudessem ser atribuidos a esteréides anabolizantes. A
Figura 6 mostra o espectro para a mancha observada para a amostra 29, em que cafeina
protonada foi detectada.
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Figura 6: Espectro de massas da mancha observada para a amostra 29 em RF diferente da

mancha do padrao.

5. Conclusédo: As 31 amostras analisadas ndo apresentaram nenhum indicio da presenca de

esterdides anabolizantes em sua formulacéo.

Campinas, 28 de Abril de 2009

Prof. Dr. Marcos N. Eberlin
Professor Titular
IQ-UNICAMP
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