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Introducao |

Os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos
(HPAs) compreendem uma classe de compostos
organicos provenientes da pirélise ou combustdo
incompleta da matéria organica, podendo
apresentar caracteristicas carcinogénicas'. Nesse
contexto, dezesseis HPAs sdo considerados
prioritarios pela US-EPA (naftaleno, acenaftileno,
acenafteno, fluoreno, fenantreno, antraceno,
fluoranteno, pireno, benzo(a)antraceno, criseno,
benzo(b)fluoranteno, benzo(k)fluoranteno, benzo(a)-
pireno, indeno(1,2,3—cd2)pireno,
dibenzo(ah)antraceno, benzo(g,h,i)perileno) °.

A presenca de HPAs no café pode ser
atribuida a contaminacdo dos grdos verdes ou,
principalmente, & formac&do durante o processo de
secagem e torrefacdo®.

Um método para determinacdo dos
dezesseis HPAs prioritarios em café torrado esta
sendo otimizado para posterior validacdo e
implantacdo nas atividades de monitoramento dos
laboratorios oficiais do MAPA.

Os procedimentos de extracdo de métodos
descritos na literatura®* foram adaptados para
melhor rapidez e emprego de menores quantidades
de solventes. Amostras de café torrado glog) foram
adicionadas de um padrdo interno C** marcado
correspondente a cada analito estudado no nivel de
1ug/Kg, em trés replicatas.

A extracdo dos HPAs foi realizada por
Soxhlet e a purificagdo em cartuchos de extragao
em fase solida (SPE). Foram avaliadas as
condi¢bBes de uso do Soxhlet (Soxtec 2050-Foss),
assim como o uso de acetona e hexano como
solvente extrator. Na condicdo de extracdo
selecionada foram estudados os adsorventes de
SPE C18 500mg, florisil 500mg e silica 1g, 2g e 5g.
Em seguida, foram avaliados volumes de elui¢do
de 20, 35, 50, 65 e 80mL para o adsorvente
considerado mais eficaz.

Os eluatos foram evaporados sob fluxo de
nitrogénio e aquecimento a 40 °C e retomados com
o padrdo PCB 202 C* antes da injecdo no CG-EM
(Focus/DSQ-Thermo), cujas condi¢bes
cromatograficas e  faixas lineares foram
previamente estabelecidas com curvas de 0,25 a
1,5 pg/Kg .
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Resultados e Discussao

N&o houve diferenca significativa entre o
percentual médio de gordura extraido da amostra
de café com acetona (120°C/30min) e hexano
(140°C/40min) (p>0,05). Contudo, o0s extratos
obtidos pelo uso do hexano apresentaram-se mais
claros, facilitando a etapa subseqiente de
purificagdo. Foi necessaria a incorporagdo de uma
etapa de particdo com o uso do solvente n-n-
dimetilformamida, seletivo para compostos
aromaticos.

Na etapa de SPE, os cartuchos de florisil e
C18 nédo foram eficazes para purificacdo dos
extratos, cujos eluatos apresentaram-se escuros. O
cartucho com silica apresentou melhor capacidade
de retencdo de interferentes, porém o cartucho com
1g de silica ndo promoveu completa purificacdo dos
extratos. Foram entdo preparadas colunas com 2g e
5g de silica em seringas de vidro (10mL, didmetro
interno de 15mm), sendo que para a coluna de 5¢g
foram observados maior poder de retengédo de
interferentes, cromatogramas com menor supressao
de sinal e menor quantidade de picos interferentes.
O volume de eluicdo foi otimizado para 50 mL de
hexano. A recuperagdo dos HPAs, com base na
razdo de éarea do padrdo interno e padrdo de
seringa ficou entre 52% e 104%, exceto para 0s
HPAs de menor massa molecular.

Conclusodes

Os experimentos indicaram o hexano como solvent
e extrator mais adequado e coluna de SPE com 5g
de silica e volume de eluicdo de 50mL como
condi¢bes eficazes para a purificagdo dos extratos
de café torrado destinados a determinacdo de
HPAs.
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