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Resumo

A gualidade da deteccdo de compostos por cromatografia liquida de alta
eficiéncia depende de alguns fatores, sendo a composicéo da fase movel
um dos itens de maior importancia para uma separacao eficiente. Ademais,
na avaliacdo de multitoxinas, é conveniente a deteccdo simultanea visando
principalmente & economia de tempo e reagentes. Tendo em vista esses
aspectos, foi conduzido estudo com intuito de avalizar e otimizar a
influéncia da acidificacdo na deteccdo e separagdo simultanea das
aflatoxinas M; e B; (AFM; e AFB;). Para tanto, os padrdes das aflatoxinas
foram preparados a partir da diluicdo em benzeno:acetonitrila (98:2)
seguido de evaporacdo do solvente em corrente de nitrogénio. Para
obtencéo das solucdes de trabalho (1,0 pg/L), os padrdes foram
ressuspendidos nas diferentes proporcdes de fase movel estudadas as quais
foram compostas de acetonitrila:metanol:agua e acetonitrila:metanol:acido
acetico 1%, conforme estabelecido por dois planejamentos experimentais
de misturas Simplex-centroid (2s.1), compostos por 10 ensaios cada. Para
deteccéo, foi utilizado cromatdgrafo a liquido de ultra alta eficiéncia e
detector de fluorescéncia. Para eluicdo das aflatoxinas foi utilizada coluna
C18 Acclaim PA2, 5 um (4,6 x 250 mm) e método isocréatico de eluicdo
com tempo de corrida de 20 minutos. Os parametros cromatograficos
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avaliados foram: tempo e fator de retencéo (k’), fator de separacéo (o) e
resolucédo da coluna (Rs). A partir da analise dos cromatogramas, observou-
se que os tempos de retencéo dos analitos reduziram em relagéo a fase
movel ndo acidificada, sendo de 15 min para AFB; e 8 min para AFM;.
Nessas condicdes, os k foram de 13,8 para AFB; e 6,7 para AFM;,
respectivamente, o de 2,0 (total separacdo das aflatoxinas) e a Rs de 23,2.
A melhor separacdo observada quando empregada fase mével acidificada
pode ser justificada pela maior ionizacdo do analito que se torna menos
hidrofobico na fase movel acidificada, reduzindo sua retencao na fase
estacionaria. Por fim, a acidificacdo da fase movel permitiu que mais
ensaios (7) detectassem e separassem as aflatoxinas em corrida de 20 min,
em contrapartida, quando utilizada fase movel ndo acidificada, somente 4
ensaios apresentaram separacao total das aflatoxinas. Diante dos resultados,
verificou-se que a acidificacdo da fase movel atua favoravelmente na
deteccéo e separacdo simultanea das aflatoxinas avaliadas.
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