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Resumo

Entre as micotoxinas conhecidas por contaminarem alimentos, destaca-se a
ocratoxina A (OTA), pela sua caracteristica carcinogénica, nefrotoxica e
teratogénica. Métodos biologicos tém sido investigados para diminuigdo do
seu teor em alimentos tendo como principal via de degradacao a hidrdlise
da ligagdo amida que liga a porgéo isocumarina néo toxica da OTA (OTa)
com a molécula de fenilalanina. Por essa razéo, o desenvolvimento de
métodos analiticos que permitem uma confiavel identificacéo,
quantificacdo e deteccdo a baixos niveis de concentracdo para ambos 0s
compostos sdo necessarios. Neste trabalho foram estudadas a extracéo e
deteccdo simultanea de OTA e seu metabdlito OTa de farinhas de trigo. O
padréo de OTa foi preparado por hidrolise acida de padrdo de OTA. A
extracdo foi realizada através da hidrdlise com HCI 2N e particdo com
cloroformio. A agitacdo do sistema foi realizada em vortex durante 1
minuto, com posterior remocao da fracdo cloroférmica. A separagao e
determinacdo de OTA e OTa foram realizadas em CLAE-FL. A corrida
cromatografica foi realizada a 35 °C, com vazédo de 0,6 mL.min™ com
detector de fluorescéncia (FL) nos comprimentos de onda de excitacdo e de
emissdo 333 nm e 460 nm, respectivamente. Os extratos secos foram
ressuspensos em 1 mL da mistura de solventes que compde a fase movel
(50% de Acetonitrila e 50% de agua Milli Q acidificada 1% com &cido
acetico) e injetados em CLAE (coluna Kromasil C18 5 um 250 x 4,6 mm),
com injetor com alca de 20 uL. A eficiéncia da separacdo cromatogréfica
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foi pelo fator de retencdo (k) e fator de separacao (o). O método foi
validado em termos de linearidade, limite de deteccdo e quantificagéo e
recuperacao. Os fatores de retencdo para OTa e OTA foram de 2,1 e 6,8,
respectivamente, resultando em um fator de separacao de 3,2. Os limites de
deteccdo quantificacdo para OTA foram de 0,025 e 0,05 ng.g™ e para OTa
de 0,013 e 0,025 ng.g*. A linearidade para OTA variou entre 0,05 - 5 ng.g*
(y=9.697,25x-1481,97 e R=0,999) e para OTa variou entre 0,025-10 ng.g*
(y=24435,41x + 2762,62 R=0,998). A recuperacao dos analitos para
farinha de trigo foi avaliada em trés niveis (0,1; 0,25 e 0,5 pg.g™), com
faixa entre 96-112% para OTa e 75-90% para OTA. O método validado
sera empregado para avaliar a degradacao enzimatica de farinhas de trigo.
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