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1 INTRODUCAO

A deteccao da micotoxina Deoxinivalenol (DON) em diferentes matrizes tem
sido um problema, pois necessita de um método rapido e simples de extracdo. As
técnicas mais utilizadas nos ultimos anos para a extracao de sistemas liquidos séo:
microextracdo liquido-liquido dispersiva (DLLME) e extracao liquido-liquido (LLE). E
importante salientar a influenciado pH no meio, onde serd realizada a extracéo, pois
em ambas as técnicas o pH influencia diretamente na solubilizacdo de compostos
organicos e consequentemente na separacdo das fases?. Dessa forma, o objetivo
desse trabalho foi avaliar o efeito do pH do meio tamponante na recuperacao da
micotoxina DON visando o0 uso de sistemas tamponantes em processos de
biodegradacédo de micotoxinas.

2 REFERENCIAL TEORICO

A microextracdo liquido-liquido se baseia na particdo de analito entre duas
fases liquidas imisciveis, sendo uma fase aquosa (amostra) e a outra organica
(solvente organico). A mistura dos solventes ocorre através de uma injecao rapida e
a particdo é realizada somente uma vez?. Por outro lado, a extracdo liquido-liquido
também ocorre pela particdo de duas fases imisciveis, porém apresenta algumas
vantagens, como a constante de distribuicdo (kp) entre as fases. Este kp (relacao da
distribuicdo do soluto entre as fases liquidas) pode ser aumentado por meio do
ajuste de pH através da ionizacdo de acidos ou bases e reducdo ou aumento da
solubilidade dos compostos organicos na fase aquosa®.

3 MATERIAIS E METODOS (ou PROCEDIMENTO METODOLOGICO)

A partir da solugdo padrdo da micotoxina Deoxinivalenol (DON) de 33,3 ug
mL™, 1 pg da micotoxina foi seco e posteriormente solubilizada em 1 mL de tampéo
fosfato 0,05 mol L™* em pH 5,0 ou 7,0, essa solubilizacdo ocorreu através da
agitacdo em vortex (30 s) e banho ultrassénico (3 min). Apds, foi adicionado 2,3 mL
de acetonitrila (ACN) seguida da agitacdo. Ao sistema, foi adicionado cloreto de
soédio (NaCl) até saturacdo do meio e agitado. Nesse momento, foi retirado 1,8 mL
da fase de topo do sistema com ACN, repetindo por mais duas vezes a extragao por
particdo com 1 e 0,5 mL de ACN. As fases com ACN foram homogeneizadas e secas
sob corrente de ar a 70 °C e solubilizada em 1 mL de ACN para quantificacdo em
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia com detector Ultra-violeta (CLAE-UV), nas
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seguintes condi¢des: coluna Phenomenex Gemini C18 com tamanho de particula de
5 um e 250 mm x 4,6 mm de didametro interno, os solventes utilizados para eluicdo
foram ACN:H,O ultra-pura (70:30, v v') em uma vaz&o de 0,5 mL min™, utilizando
um comprimento de onda de 220 nm.

4 RESULTADOS e DISCUSSAO
Os resultados dos ensaios de recuperacéao realizados no pH 5,0 e 7,0 estdo
descritos na Tabela 1.
Tabela 1 - Recuperacao de DON (%) em pH 5,0 e 7,0.

Ensaio pH 5,0 pH 7,0
Recuperacédo (%) CV* (%) Recuperacédo (%) CV* (%)
1 92,3 0,39** 101,4 0,14**
2 85,7 0,65** 87,2 0,21**
3 110,8 1,48** 70,9 0,74**
Média 96,3% 13,6*** 86,5% 17,6***

*CV — coeficiente de variacédo (%), ** CV de triplicata de analise instrumental,
*** CV de triplicata de experimento.

A recuperacdo de DON nédo apresentou diferenca significativa entre o pH 5 e
7 avaliado. Isto indica que ndo ha uma forte ionizagdo na estrutura do DON em pH
5,0 comparado ao pH neutro (7,0). Para muitos compostos organicos, esta ionizacao
deve ser avaliada e evitada pela adequa¢ao do pH, pois a formacao de par iGnico
com solutos ionizaveis pode aumentar a solubilidade de compostos orgéanicos na
fase aquosa®, reduzindo a recuperacdo do analito quando utilizada a técnica de LLE.
Por esse motivo, nota-se que o0 ajuste do pH no sistema de extracdo né&o
demonstrou alteracdo na recuperacado, estando dentro dos limites aceitdveis para
validagdo de metodologia analitica indicados pela ANVISA? o que possibilita seu
emprego em estudos de degradacdo de DON por acdo enziméatica em meio
tamponante com variacao de pH.

5 CONSIDERACOES FINAIS

O uso de meio tamponante em pH 5,0 e 7,0 pode ser utilizado na acao
catalitica de enzimas com garantia qualidade analitica quanto a recuperacdo de
DON visando a quantificagéo da reducdo da concentragdo da micotoxina.
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