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Metodologia eletroanalitica otimizada para quantificacao de ocratoxina
A em amostras de café utilizando eletrodo impresso comercial.
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Introducao

A ocratoxina A (OTA) é uma micotoxina com potencial nefrotdxico e carcinogénico, com presenga recorrente
em alimentos como graos e café, representando um risco a saude publica’3. Métodos tradicionais de
detecgdo, como a cromatografia, sdo caros e complexos?. Diante disso, este trabalho teve como objetivo
desenvolver uma metodologia eletroanalitica de baixo custo, rapida e sensivel para detectar e quantificar
OTA em café torrado e moido, utilizando eletrodos impressos (screen-printed electrode, SPE) de negro de
fumo (carbon black, CB) e grafite (G) modificados in situ com brometo de cetiltrimetilaménio
(cetyltrimethylammonium bromide, CTAB), para deteccdo de OTA em café. A técnica empregada foi a
voltametria de redissolugdo adsortiva com pulso diferencial (adsorptive stripping differential pulse
voltammetry, AASDPV), cujos pardmetros foram otimizados para maximizar a sensibilidade em matriz
complexa.

Resultados e Discussao

O SPE foi caracterizado por espectroscopia Raman demonstrando a presenga de CB e G na composigao do
eletrodo de trabalho. O comportamento eletroquimico da OTA no SPE CB-G foi investigado por voltametria
ciclica, que demonstrou um processo de oxidagao irreversivel dependente do pH. O tampao fosfato (PB) 0,2
mol L' em pH 7,0 foi selecionado como a condigdo ideal, pois favorece a interagéo eletrostatica entre as
formas aniénicas da OTA e a monocamada de CTAB na superficie do eletrodo. Por meio de um planejamento
composto central, os pardmetros da AdSDPV foram otimizados, definindo-se um tempo de deposi¢ao (fdep)
de 205 s e uma concentragdo de CTAB de 80 umol L~ como as condigdes que maximizam a corrente de pico
(Ip). Sob essas condigdes, o método foi aplicado diretamente em extrato de café. A curva de calibragcéo
demonstrou excelente linearidade (R? = 0,994) na faixa de concentragdo de 10,0 a 210,0 ng mL~". O método
alcangou um limite de detecgdo (LD) de 2,70 ng mL~" e um limite de quantificagdo (LQ) de 8,20 ng mL~" na
matriz de café, valores que atendem aos limites regulatérios da Anvisa* (10 ug kg™') e da Unido Europeia® (3
hg kg ). Os ensaios de recuperagédo em café apresentaram resultados entre 94,64 e 109,86%, demonstrando
a exatiddo do método. A presenga do CTAB foi fundamental para minimizar as interferéncias da matriz e
amplificar o sinal da OTA.

A metodologia eletroanalitica desenvolvida demonstrou ser uma alternativa robusta, de baixo custo, sensivel
e seletiva para a quantificagdo de OTA em matrizes complexas como o café. A combinagdo do SPE CB-G
com o surfactante CTAB, e a otimizacado dos parametros da AASDPV, permitiram alcangar limites de detecgao
compativeis com as legislagdes vigentes, demonstrando que a proposta metodolégica representa um avango
em direcdo a métodos acessiveis e sustentaveis para seguranca alimentar.
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