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INTRODUCAO OBJECTIVO

O Bisfenol A (BPA) € um composto quimico produzido a larga escala. A producao mundial de BPA por ano é superior O presente trabalho teve como propdsito a determinaco de BPA e

a 3,5 milhdes de toneladas. Devido as suas caracteristicas de resisténcia e elasticidade e utilizado na producao de de BADGE em materiais em contato com alimentos. Neste sentido.

diversos produtos, como policarbonato e resinas epoxi. As resinas epoxi sao obtidas comercialmente a partir da . I o
procedeu-se ao desenvolvimento, otimizacao e validacao de um

reacao entre o bisfenol A e a epicloridrina que resulta no éter diglicidilico de bisfenol A, tambéem conhecido como , . .
meétodo para determinacao destes dois compostos por

BADGE e estao presentes no revestimento de embalagens de alimentos enlatados. A Uniao Europeia estabeleceu Cromatografia Liquida de Ultra Eficiéncia acoplada a um Detetor de

o . . .. . o
um limite de migracao especifica (LME) para o BPA de 0,6 mg/kg de alimento (Requlamento (EU) n® 10/2011 da Fluorescéncia (UHPLC-FL).

comissGo 2011).

@%
N> &
B e N LINEARIDADE E W
- - - . I CLIICIN LA DAD GAMA DE TRABALHO
Foram analisadas 12 amostras de pescado enlatado, de diferentes marcas, disponiveis no mercado AL A
portugués, no periodo de Janeiro a Julho de 2017. Os parametros de validacao determinados foram: 8 X
O S
A Tabela 1 faz referéncia as condica tograficas do métod — LIMITE DE ¥ ) LIMITE DE &
abela 1 faz referéncia as condicoes cromatograficas do método. DETECAO QUANTIFICACAO
X "4 X 4
TTQ ) y
Tabela 1: Condicdes cromatograficas do método de UHPLC-FL PRECISAO EXATIDAO N
Parametros Condig¢oes cromatograficas
Pré-coluna UPLC® BEH Shield RP18 (2,1 x5 mm, 1,7 um
Pré-coluna
tamanho de particula) (Waters, Milford, MA, EUA)
Coluna ACQUITY UPLC® BEH Shield RP18 (2,1 x 100 mm, 1,7 pum ~
Coluna cromatografica RESULTADOS E DISCUSSAO
tamanho de particula)
Composicao da fase movel (A) Agua; (B) Acetonitrilo
Modo de eluigéo Gradiente O método descrito é linear (r? > 0,9998) na ampla gama de trabalho utilizada para os dois compostos em
Fluxo da fase moével 0,3 mL/min N _ N
estudo. Na Tabela 2 encontram-se representadas: a gama de trabalho, a equacao das curvas de calibracao e os
Temperatura da coluna 25 °C
. F'uoresce”)\c'a ( 7‘3tlc7n i00'297 nm valores do coeficiente de determinac3o.
Volume de injecido 10 pL
Tabela 2: Linearidade do método para determinar BPA e BADGE simultaneamente por
UHPLC-FL.
Os valores da precisao, avaliada atravées da determinacao da repetibilidade e precisao intermeédia Linearidade
0 : ~ lati _ f : L Compostos | Intervalo de linearidade (pg/mL) Curva de calibracao r?
(expressos em % de desvio padrao relativo) encontram-se em conformidade com os critérios de
validacdo para métodos analiticos, tendo sido sempre inferiores a 4,9% e a recuperacdo foi aceitavel nos A 0,025-5 ¥=246%10°x+6,0*10° | 0,9998
4 niveis de fortificacao testados (Tabela 3). O método de extracao efetuado nas amostras, para os BADGE 0,025 - 10 Y=37,7%10°x+2,3%10° | 0,9999
ensaios de recuperacao, segue o metodo de Fattore et al. (2015)
Na Figura 1 podemos observar o 00097 BADGE
Tabela 3: Valores de Repetibilidade e Precisao intermeédia dos compostos BPA e BADGE a 4 niveis de - 200001 ﬁ
fortificacdo. cromatograma obtido com as ]
2000,00
Repetibilidade Precisao Intermédia condicoes otimizadas do meétodo, ]
Nivel de fortificagio | R 5 R 5 z
ivel de fortificagcao ecuperacao 0 ecuperacao o ~ : ] —
Compostos (mg/ke) vediasp) | "2 %) | (media £ 5D} RSD (%) de uma solucao mistura dos S
0.4 108 +2.9 271 107 £4.7 4.42 padrdes, onde e possivel observar o
0,6 106 + 3,5 3,29 108 + 4,0 3,73 . . ]
BPA uma boa resolucao dos picos e a 0.
0,8 109 + 0,8 0,78 107 + 2,6 2,45
.~ 0,00 2,00 4,00 400 8,00 10,00
1,2 110+ 1,1 1,0 109+ 1,8 1,61 ordem de eluicao dos compostos. Minutos
0,4 83+1,5 1,80 84+ 2,4 2,88 Figura 1: Cromatograma obtido por UHPLC-FL; Aexcitacao =230 e
06 80+ 1.1 140 84+ 4.1 4,91 Aemissao = 317 nm, a partir de uma solucao mistura de BPA e BADGE.
BADGE
0,8 81+ 0,9 1,13 84+2,3 2,79
1,2 81+0,9 1,08 83+1,8 2,13 CONCLUSAO
- Os resultados deste estudo, mostram que estamos perante um meétodo
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adequado para a determinacao de bisfenois em alimentos enlatados.
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