MINIATURIZACAO DE METODO PARA QUANTIFICACAO DE DESOXINIVALENOL EM CERVEJA
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RESUMO

As metodologias verdes englobam varias estratégias para reduzir ou eliminar o uso
de substancias téxicas. A miniaturizagao de métodos tem se tornado uma estratégia
usual na area de quimica analitica, pois mantem a qualidade dos métodos e
resultados, além de reduzir a exposicao do analista, os custos e volume de residuo
descartados ao meio ambiente. O método de QUEChERS de preparo de amostra
tem sido empregado rotineiramente para extracdo de diversos analitos (e.g.,
desoxinivalenol - DON) de diversas matrizes alimentares e bebidas (e.g., cerveja).
Dado o exposto, o objetivo deste estudo foi miniaturizar o método de QUEChERS
para extracdo de DON em cerveja. Para isso, as amostras de cerveja foram
desgaseificadas em banho ultrassénico de 25 kHz durante 60 min. Os experimentos
foram realizados em reatores tipo Falcon (15 mL). Os reatores foram previamente
contaminados com diferentes concentragbes de DON (1,0, 2,5 e 5,0 pg/mL), o
solvente da solucao foi evaporado sob atmosfera de nitrogénio e adicionado 1 mL
de cerveja. Em seguida, foram adicionados 4 mL de &gua, seguido de
homogeneizagdo em vértex (30 s). Adicionou-se 5 mL de acetonitrila sendo a
mistura submetida a homogeneizacao em vértex (30 s) e mesa agitadora orbital (10
min). Em seguida foram adicionados 2 g de sulfato de magnésio (MgSOy4) e 0,5 g de
cloreto de sodio (NaCl), seguido de homogeneizagdo em vortex e banho
ultrassoénico por 1 e 3 min, respectivamente e centrifugado (3000 g por 5 min). O
sobrenadante (4mL) foi recolhido, transferido para novos tubos Falcon, adicionado
0,45 g de MgSQq4 e 0,15 g de celite, agitado em votex (30 s) e centrifugado (2000g
por 3 min). Ao final desta etapa, 3 mL do sobrenadante foram recolhidos, secos em
banho de areia a 60 °C, ressuspensos em 1 mL de fase mével composta de agua e
acetonitrila (70:30 v/v), agitados em vortex (1 min) e banho ultrass6nico (1 min) e
quantificado por cromatografia liquida (CL) equipada com detector de arranjo de
diodos (DAD). As recuperagdes para as diferentes concentragdes variaram de 72,2
a 99,8%, estando de acordo com as recomendacdes dos 6rgaos regulamentadores
(e.g., INMETRO) e quando comparado com métodos usuais para quantificacdo de
DON em cerveja o método miniaturizado gasta 50% menos sais e acetonitrila nas
etapas. A miniaturizagdo do método QUEChERS para extracdo de DON em cerveja
possibilitou a recuperacdo de DON em niveis superiores a 70%, demonstrando ser
confiavel e com baixa geracéo de residuos.
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